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Für die technische Anwendung, insbesondere für 
e Entkeimung mit ionisierenden Strahlen, wurde ein 
nfacher linearer Elektronenbeschleuniger mit Van- 
»-Graaffscher Spannungserzeugung gebaut, bei dem 
ır Bündelung des Elektronenstrahls das Prinzip der 
g. starken Fokussierung zur Anwendung gelangte. 


1. Aufbau der Anlage 


Der Aufbau der Anlage geht aus Abb.1 hervor. 
e ist auf eine Tragdecke gestellt, oberhalb derer sich 
r hochspannungsführende Teil des Apparates be- 
ıdet; unterhalb der Tragdecke sind die zu wartenden 
sile, nämlich die Antriebsmotoren (M) für die Bänder, 
r Pumpstand und die Armaturen montiert. Der 
ochspannwungsteil der Anlage besteht aus 20 überein- 
ıderliegenden Potentialwerteilungsblechen (P), die 
ırch je vier kreuzweise stehende Porzellanzylinder (7) 
iteinander verbunden sind. Die vier ladungstrans- 
rtierenden Perlonbänder (B), die im Viereck sym- 
etrisch zur Mittelachse der Anlage angebracht sind, 
ufen durch rechteckige Ausschnitte in den Poten- 
ılverteilungsblechen. Sie werden von vier unab- 
ingigen Motoren mit einer Bandgeschwindigkeit von 
' bis 18 m/sec bewegt. Auf die Bänder wird mit 
nem Spitzenkamm in der üblichen Weise [1] bei 20kV 
yannung die elektrische Ladung aufgesprüht und 

der Hochspannungselektrode wieder abgenommen. 
ie Potentialdifferenz zwischen dem hochlaufenden 
andteil und den unteren Potentialverteilungsblechen 
wie zwischen dem abwärtslaufenden Bandteil und 
n oberen Blechen ist besonders groß. Zur Vermei- 
ing von Sprühverlusten wurden deshalb die Bänder 
hräglaufend in der Weise angeordnet, daß der hoch- 
ufende Teil von den unteren und der abwärtslaufende 
il von den oberen Potentialverteilungsblechen den 
ößtmöglichen Abstand besitzt. Die Hochspannungs- 
ktrode (H) wurde durch Vorversuche an einem Modell 
ı elektrolytischen Trog auf den umgebenden Raum 
rart abgestimmt, daß die Feldstärke an ihrer Ober- 
iche nach oben und nach den Seiten ungefähr gleich 
oß ist. Die Elektronenkanone (K), die sich im Innern 
r Hochspannungselektrode befindet, ist in Abb. 2 
it Angabe der Betriebsspannungen nochmals ver- 
ößert dargestellt. Die Heizspannung für die Wol- 
amkathode sowie die Vorbeschleunigungsspannungen 
erden durch zwei Lichtmaschinen (Z) erzeugt. Das 
sentliche Beschleunigungsrohr (R) befindet sich in der 
ittelachse der Potentialverteilungsbleche. Es ist aus 
orzellanhohlzylindern zusammengesetzt, die durch 
) Blechscheiben (Bl) unterteilt sind. Die Porzellan- 
linder sind vakuumdicht mit diesen verkittet, wobei 
Araldit Gießharz D‘ verwendet wurde; die Bleche 
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enthalten Kittrillen von 3mm? Querschnitt. Nahe 
den Innenwänden der Zylinder sind kleine Reifen auf 
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Abb.1. Aufbau des elektrostatischen Elektronenbeschleunigers. Rechte 
Seite mit Ausnahme des Beschleunigungsrohres im Schnitt. X Elektronen- 
kanone, Z Lichtmaschine, Z Hochspannungselektrode, R Beschleunigungs- 
rohr, P Potentialverteilungsblech, Sp Sprühspitzenkamm, I Porzellan- 
isolator, B Perlonband für den Ladungstransport, M Antriebsmotor mit 
Walze, F Aluminiumfenster, V Vakuum-Pumpstutzen, Bl Blechscheiben 


die Blechscheiben aufgesetzt, um die elektrische Feld- 

stärke an den Stoßstellen zu verringern. Das Be- 

schleunigungsrohr enthält das System der starken 
42 
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Fokussierung, welches in Abschn. 2 besprochen wird. 
Ein Aluminiumfenster (F) von 70u Dicke und 
20 x 20 cm? Fläche schließt das Beschleunigungsrohr 
am unteren Ende ab. Es ist durch ein weitmaschiges 
Drahtnetz gestützt und mit einem Gummiring ge- 
dichtet. Die Kühlung des Fensters erfolgt durch An- 
blasen mit Druckluft. Die Halle (Innenmaße 
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Abb. 2. Elektronenkanone 
8Sx8x8Sm?), in der die gesamte Anlage unterge- 
bracht ist, wird durch eine Klimaanlage auf 30% 
relativer Luftfeuchtigkeit gehalten. Ihre Innenwände 
sind mit einer Aluminiumfolie austapeziert. Sie sind 
einschließlich der Türen kanten- und spitzenfrei aus- 
geführt. 
300 
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Abb. 3. Abhängigkeit des Sprühstroms von der Spannung U für eine Spitze, 
die sich im Abstand « von einer positiven Elektrode von 29cm Krüm- 
mungsradius befindet 


Zur Stabilisierung der Generatorspannung und zur 
Einstellung der gewünschten Potentialverteilung muß 
parallel zum Beschleunigungsrohr ein Querstrom flie- 
ßen. Diesen erzielt man üblicherweise durch Ohmsche 
Widerstände zwischen den Potentialverteilungsble- 
chen. Bei unserer Anlage benützte man an deren Stelle 
Sprühkämme (Sp) [1] (Sätze von je sechs Grammo- 
phonnadelspitzen) mit veränderlichem Abstand gegen 
das nächste Potentialverteilungsblech. Die Strom- 
Spannungscharakteristik solcher Anordnungen sind 
früher an einer etwas anderen Geometrie untersucht 
worden [2] (Abb.3). Man erkennt aus Abb.3, daß der 
differentielle Widerstand dU/dI mehrmals kleiner ist 
als der Quotient U/I. Dementsprechend ist die 
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stabilisierende Wirkung dieser Strecken bei gleichen 
Querstromverbrauch besser als die von lineare 
Widerständen. 


2. Das Fokussierungssystem 


Die Bündelung des Elektronenstrahls im B 
schleunigungsrohr erfolgt — im Gegensatz zu de 
üblichen Anwendung rotationssymmetrischer Linser 
systeme — nach dem Prinzip der sog. starken Foku; 
rierung [3], die man bisher (unter Benützung vo 
Masgnetfeldern) in erster Linie bei Zirkularbeschleun 
gern verwendet hat; ihre Anwendung im Beschleun 
gungsrohr eines Van- de-Graaff-Generators ist bishe 
unseres Wissens nicht erfolgt. 
Der Grundgedanke des Ver- 
fahrens ist der folgende: Man 
erzeugt auf der Strahlachse 
ein stark inhomogenes, senk- 
recht zu ihr orientiertes (in un- 
serem Fall elektrisches) Feld. 
Dieses hat die Eigenschaft, 
stets in der einen Koordinaten- 
richtung einen fokussierenden, 
in der anderen, dazu senk- 
rechten, einen defokussieren- 
den Einfluß auf den Teilchen- 
strahl zu besitzen. Läßt man 
nun das Vorzeichen des Feld- 
stärkegradienten abschnitts- 
weise alternieren, so kann 
man durch geeignete Wahl 
der Abschnittslänge erreichen, 
daß über mehrere Abschnitte 
insgesamt und für beide Rich- 
tungen eine fokussierende Wir- 
kung zustande kommt. 

Der Vorteil der Anord- 
nung in der vorliegenden 
Anlage ist ein mehrfacher: 
Ein nach diesem System ge- 
führter Teilchenstrahl besitzt 
eine große Stabilität gegen- 
über irgendwelchen äußeren 
Störungen [3], [4], wie z.B. 
Streuung an Ionen, Ju- 
stierungsungenauigkeiten und 
ähnliches. Des weiteren hat 
das senkrecht zur Achse ge- 
richtete Feld die Eigenschaft, von den Elektrone 
lawinenartig aus den Wandungen und Elektrode 
ausgelöste Sekundärteilchen aus dem Strahl sofoı 
herauszusaugen. Damit werden diese daran gehir 
dert, im Strahl mitzulaufen, wodurch der austre 
tende Strahl in der Energie inhomogen würde, un 
— bei sehr starken Entladungsvorgängen — 09a 
ein Zusammenbruch der Betriebsspannung zustand 
kommen könnte. 

Die Erzeugung des alternierenden inhomogene 
Transversalfeldes geschieht mit Hilfe von Elektroden 
Quadrupeln, welche in der aus Abb. 4 ersichtliche 
Weise angeordnet sind: Die Elektroden sind paarweis 
auf den Potentialverteilungsblechen des Beschleuni 
gungsrohres aufgesetzt. Jeweils zwei sich gegenüber 
liegende von ihnen greifen durch das nächste, poten 
tialmäßig darunterliegende Potentialblech durch eine 


Schnitt A-A 


Abb. 4. Anordnung der Qu: 
drupolelektroden im Innere 
des Beschleunigungsrohr 
zur starken Fokussierun; 
U Spannung zwischen de 
Potentialblechen bzw. zw 

schen den Elektroden 


‚Schlitz hindurch. Auf diese Weise erreicht man eineı 
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ts, daß die beiden Elektrodenpaare eines Quadrupol- 
stems jeweils eine Spannung gegeneinander besitzen, 
‚ gleich der Potentialdifferenz zweier übereinander- 
sender Potentialbleche ist, und andererseits, daß die 
Idstärkegradienten in dem so erzeugten Quadrupol- 
4 von Potentialabschnitt zu Potentialabschnitt ihr 
rzeichen wechseln. 

Um die Feldabschnitte richtig dimensionieren zu 
nnen, müssen wir eine Diskussion der Teilchen- 
hnen durchführen. Wir machen das Problem hierzu 
er linearen Behandlung zugänglich, indem wir das 
tential des Quadrupolfeldes bis zur zweiten Potenz 
n x und y entwickeln, wobei x und y die kleinen 
jweichungen des Elektrons von der Strahlachse 
en. Unter diesen Umständen erhält man für die 
ansversalfeldstärken wegen der Symmetrie 


E,=kz und E,‚=-—ky, (1) 


bei % der Feldstärkegradient ist. Diese Größe ist 
Abhängigkeit vom Abstand und vom Durchmesser 
° Quadrupolelektroden nach den üblichen Metho- 
a [5] berechnet und in Abb. 5 dargestellt worden. 
bedeutet darin die Spannung zwischen zwei gegen- 
erliegenden Elektroden. Unter Verwendung von (1) 
ten nun die transversalen Bewegungsgleichungen 
: die Elektronen 

> +tekx=0 und _ı —eky=0. (2) 
bei beschreibt die linke Gleichung die Bewegungs- 
mponente, die gerade der fokussierenden, die rechte, 
; gerade der defokussierenden Wirkung des Feldes 
terworfen ist. Wegen der geringen Beschleunigung 
; Elektrons senkrecht zur Achse ist die Transversal- 
chwindigkeit& bzw. y klein gegen die Longitudinal- 
chwindigkeit 2=v und auch klein gegen die Licht- 


chwindigkeit c. Ferner ist v innerhalb eines Feld- 


schnittes als konstant angenommen. Damit kann 
n annähernd 
EFT TIER ER 
ji mm 


zen, wobei die Striche Ableitungen nach der Achsen- 
ordinate z bedeuten. Weiterhin ist 


er=-erl/)ji-(2)- 1): (3) 


bei bedeutet e V die Energie des Elektrons innerhalb 
es Feldabschnitts, eV, die Ruheenergie desselben. 
ter Verwendung der angegebenen Vernachlässi- 
ngen erhält man aus (1), (2) und (3) die Bewegungs- 
ichungen 


=") +Ka()=0 und y’@)—-Ky@)=0, () 
bei 
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und my =mi 


Umdy) 
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1+ 7m 
2y(1 + V/2N) 


K=k 


setzt wurde. 

Die Vorzeichen beider GlIn. (4) vertauschen dabei 
n Abschnitt zu Abschnitt ihre Rolle. Damit be- 
hen die Bahnkurven der Elektronen aus abwech- 
nd aneinander angeschlossenen trigonometrischen 
ıus- und Cosinus-Funktionen (fokussierende Ab- 
initte) und hyperbolischen Sinus- und Cosinus- 
nktionen (defokussierende Abschnitte). Die der- 
ig zusammengesetzten Bahnkurven sind: stabil und 
sitzen eine Periodenlänge von vier Abschnitten, so- 
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fern — unter Verwendung des Courantschen Stabili- 
tätskriteriums [3] — die Beziehung gilt: 


LKi=nj2. 


L ist dabei die Länge eines Feldabschnitts. Da die 
Energie eV von Abschnitt zu Abschnitt zunimmt, da 
es aber andererseits wünschenswert schien, trotzdem 
L für alle Abschnitte gleich groß zu machen, wurden 
die Abmessungen der Quadrupeln von Abschnitt zu 
Abschnitt entsprechend verschieden dimensioniert. 
Die Abmessungen sind mit Angabe des zugehörigen 
Wertes von V ebenfalls in Abb. 5 eingetragen. Der 
Strahlquerschnitt hat normalerweise elliptischen 
Querschnitt; nur am Ende von je vier Abschnitten 
ist er in der gewünschten Weise rotationssymmetrisch. 

n”cm-* ; 

[7] 
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Abh.5. Feldstärkegradient in der Umgebung der Elektronenbahn in Ab- 

hängigkeit vom Elektrodenabstand @ für verschiedene Elektrodendurch- 

messer D (s. Abb. 4). Die auf den Kurven liegenden Punkte geben die für 

die Teilchenenergien in den verschiedenen Abschnitten verwendeten 
Abmessungen an 


dem 


Damit muß die Zahl der Feldabschnitte über die ge- 
samte Länge des Strahlrohres ein ganzes Vielfaches 
von 4 betragen. Die vorliegende Anlage ist aus 16 Ab- 
schnitten mit einer Abschnittslänge von je 15 cm auf- 
gebaut. Die Spannung U zwischen den Elektroden, 
die gleich der Potentialdifferenz zwischen zwei 
Potentialblechen ist, beträgt etwa 60kV. Die ersten 
vier Abschnitte sind nicht als Quadrupeln ausgebildet, 
sondern sind mit rotationssymmetrischen Beschleu- 
nigungslinsen versehen. Sie dienen als Vorbeschleu- 
nigungsstrecken, in denen die Elektronen insgesamt 
240 keV Energie gewinnen. 

Wir haben bei unserer Ableitung der Elektronen- 
bahngleichungen angenommen, die Teilchenenergie 
sei innerhalb eines Feldabschnitts konstant, d.h. die 
Feldstärke besitze keine axiale Komponente. Dies ist 
natürlich, insbesondere in der Umgebung der Stellen, 
wo die Quadrupolelektroden die Potentialbleche 
durchstoßen, notwendigerweise nicht der Fall. Ferner 
haben wir angenommen, die Achsenabweichungen der 
Elektronen, x und y, seien so klein, daß die Entwick- 
lung des Potentials bis zur zweiten Potenz ausreichend 
sei. Dies ist in der Umgebung der Schwingungsbäuche 
der Bahnkurven sicher nur eine grobe Näherung. Die 
Dimensionierung der Feldabschnitte in der angegebe- 
nen Weise haben wir aus diesen Gründen von vorn- 
herein nur als eine überschlägige angesehen. Nach 
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Inbetriebnahme läßt sich die Strahlform durch Variie- 
ren der Spannung zwischen den einzelnen Abschnitten 
weitgehend nachstellen, indem man die Sprüh- 
streckenabstände verändert. 


3. Messungen und Betriebserfahrungen 


Der Ladestrom des Hochspannungsgenerators be- 
trägt für alle vier Bänder zusammen 0,4 mA bei einer 
Bandgeschwindigkeit von 17,5 m/s. Die Bandge- 
schwindigkeit ist wegen der bei dieser Konstruktion 
zum Antrieb verwendeten Kurzschlußläufer-Motoren 
nicht regelbar. Sie wurde niedrig gewählt, um eine 
sichere Stabilität des Generators im Dauerbetrieb zu 
gewährleisten. Seitliches Schlagen und ungleicher 
Lauf der Bänder geben gelegentlich Anlaß zu kleinen 
Sprühentladungen auf die Potentialverteilungsbleche. 
Der Strahlstrom liegt zwischen 0,10 und 0,25 mA, 
wobei der geringere Wert für eine Luftfeuchtigkeit 
von über 35% und der größere Wert für eine solche 
von unter 30% gilt. Es muß also zur Erzielung hoher 
Stromstärken großer Wert auf trockene Luft in der 
Umgebung des Generators gelegt werden. Mit Aus- 
nahme praktisch nicht ins Gewicht fallender Unter- 
brechungen von !/,, sec Dauer bleibt der Strom über 
lange Zeit auf -10% konstant. Die Messung des 
Strahlstroms geschieht mit Hilfe eines im Vakuum 
in den Strahlengang einklappbaren Auffängers, der 
ein Potential von 200 V gegen die geerdeten Teile des 
Gerätes besitzt. 


‘Die mit Hilfe eines Influenz-Voltmeters [6] ge- 
messene Spanwung des Beschleunigers beträgt 1,2 MV 
(+10%). Da keine besonderen Regelorgane vorhanden 
sind, treten im Betrieb Spannungsschwankungen von 
etwa 10% auf. Zur Eichung des Influenz-Voltmeters 
wurde eine mit einer Strommessung kombinierte kalo- 
rimetrische Leistungsmessung des Gerätes durch- 
geführt. Dabei wurde das Fenster durch einen wasser- 
gekühlten Auffänger ersetzt. Die Temperaturdiffe- 
renz zwischen dem eintretenden und dem austretenden 
Kühlwasser wurde gemessen, nachdem sich nach 
länger dauernder Bestrahlung des Auffängers ein 
stationärer Temperaturzustand eingestellt hatte. 

Der Strahlquerschnitt beträgt im Fenster des Be- 
schleunigungsrohres bei optimaler Justierung etwa 
2cm. Er ist mit Hilfe geeigneter Abstandsverände- 
rungen an den Sprühstrecken der unteren Potential- 
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Weitere Wirkungsquerschnitte bei Zusammenstößen zwischen neutralen Atomen 


Von Hans PAuLy 
Mit 6 Textabbildungen 
(Eingegangen am 10. August 1957) 


I. Einleitung 

Die Kenntnis der zwischenmolekularen Kräfte ist 
für eine Reihe physikalischer und chemischer Fragen 
von Bedeutung. Diese Kräfte bestimmen den Verlauf 
des Stoßes zwischen zwei neutralen Molekülen, und 
sie können daher aus Untersuchungen des Stoßvor- 
ganges ermittelt werden. Der einzelne Stoßprozeß ist 
jedoch dem Experiment nicht zugänglich, sondern es 


Untersuchungen gewesen, und es sind umfangrei 


verteilungsbleche bis auf einen Strich von 1,5c€ 
Breite und 18 cm Länge deformierbar, was bei B 
strahlung großflächiger Proben vorteilhaft sein kan, 
Das Strahlaustrittsfenster absorbiert, wie durch ve 
gleichende Strommessungen oberhalb und unterha 
des Fensters festgestellt wurde, etwa 15% der gesamte 
Strahlung. Die beim Durchgang der Strahlung dur: 
das Fenster und beim Auftreffen auf die bestrahlte 
Materialien entstehende Bremsstrahlung wird zı 
Kontrolle der Dosisleistung benutzt. Hierzu ist ? 
festem Abstand vom Fenster eine Ionisationskamm 
aufgestellt, deren Strom — für verschiedene bestrahl 
Materialien geeicht — ein Maß für die Dosisleistuı 
ist. In 1,8m Abstand vom Fenster beträgt bei B 
strahlung von leichten Materialien die durch Brem 
strahlung hervorgerufene Dosisleistung etwa 5 v/St 
An der Außenwand des Gebäudes überschreitet sie d 
Wert 1 mr/Std nicht. 

Für viele wertvolle Ratschläge bei der Konskl 
tion des Beschleunigers haben wir Herrn Dipl. 2 
H. WALTER besonders zu danken. 


Zusammenfassung 


Es wird ein linearer Elektronenbeschleuniger m 
Van-de-Graaffscher Spannungserzeugung beschriebe 
der sich als Fokussierungsmaßnahme der sog. stark 
Fokussierung bedient. Die Betriebsspannung beträ 
etwa 1,2 MV bei einem Elektronenstrom von 0,2 m 
Die Stabilisierung der Spannung für die einzeln 
Beschleunigungsstufen geschieht vorteilhaft dur 
Sprühstrecken an Stelle von Poteniignielen Zul 
ständen. 


Literatur: [1] Bouwaxs: Elektrische Höchstspannunge 
Berlin: Springer 1939. — GENTNER, W.: Ergebn. exal 
Naturw. 19, 107 (1940). — [2] KnEvBR, R.: Diplomarbı 
(1956). — MAURER, K.: Diplomarbeit 1954, unveröffentlicht. 
[3] CouRANT, E., 8. Livinestone and H. SNYDER: Phys. Re 
88, 1190 (1952). — Därrensach, W.: Z. Naturforsch. s 
1005 (1954). — [4] Humsacz, W.: Z. angew. Phys. 7, 4 
(1955). — [5] OBERDORFER, G.: Lehrbuch der Elektrotechni 
München: Oldenbourg 1944. — [6] Trump, J.G., F.J. Sarroi 
and R.J. VAN DE GRAAFF: Rev. Sci. Instrum. 1, 54 (1940).: 
KIRKPATRICK, P.: Rey. Sci. Instrum. 7, 24 (1936). 
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lassen sich nur Vorgänge erfassen, die statistisch au 
den Stößen vieler Moleküle untereinander resultierei 
Hierher gehören einmal die gaskinetischen Ersche 
nungen Viskosität, Wärmeleitung und Diffusion, z 
andern die Streuung von Molekülstrahlen beim Dure 
gang durch Gase und Dämpfe. 


Die Transportvorgänge sind Gegenstand zahlreiche 
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echnungen zur Ermittlung des Kräfteverlaufes zwi- 
:n den Stoßpartnern ausgeführt worden [1] bis [6]. 
Streuversuche mit Molekülstrahlen wurden sowohl 
sehr schnellen Teilchen [17] bis [20] als auch mit 
chen thermischer Energie durchgeführt [7] bis [14]. 
Verglichen mit den vielen gaskinetischen Unter- 
ıungen ist ihre Zahl gering. 

In Fortsetzung der Arbeiten [13] und [14] wurde 
er eine weitere Reihe von totalen Streuquer- 
ıitten (Na, K, Rb, Cs gegen Hg und N,) durch die 
wächung der Intensität eines Molekülstrahles (Pri- 
strahl) beim Durchgang durch ein Streuzentrum 
immt. Das Streuzentrum wird bei den Messungen 
Quecksilber durch einen zweiten Atomstrahl (Se- 
därstrahl) erzeugt, der den Primärstrahl senkrecht 
ızt. Bei den Versuchen an Stickstoff wird der 
tialdruck in der ganzen Apparatur stufenweise 
;ht, und die Primärstrahlintensität in Abhängigkeit 
ı Druck gemessen. 


[. Mathematische Behandlung des Stoßvorganges 
Läßt man Abweichungen von der Kugelsymmetrie 
er acht, so leiten sich die zwischenmolekularen 
fte aus einem Potential her, das nur eine Funktion 
gegenseitigen Abstandes r der Stoßpartner ist. 
entialansätze der Form 


vo-ul"-() 


. B eririen) _ =)] (2) 


en sich bei der Berechnung von gaskinetischen 
sängen bewährt. Hierin sind e und o, bzw. &, « 

m freie Parameter, die durch den Vergleich mit 
srimentellen Daten bestimmt werden müssen. 


er Verwendung eines solchen Ansatzes kann man - 


Stoßvorgang berechnen, wobei die Ergebnisse der 
sischen Mechanik durch wellenmechanische Ein- 
se verändert werden können. Diese lassen sich 
‚ch durch den Vergleich der klassischen Rech- 
gen mit quantenmechanischen Überlegungen ab- 
itzen. 

Die klassische Mechanik liefert für den Ablenk- 
kel ® (Schwerpunktsystem) in Abhängigkeit vom 
ßparameter a den Zusammenhang: 


oo 


Bela nt (3) 
ln ere) De 
min a mw? r2 


rin ist "min der kleinste Abstand, auf den sich die 
Bpartner nähern, v die Relativgeschwindigkeit der 
chen in großer Entfernung und m die reduzierte 
‚se. 

Das Einsetzen der Potentialfunktionen (1) oder (2) 
?t auf hyperelliptische Integrale, deren Auswertung 
nerisch oder maschinell erfolgen muß. Abb.l zeigt 
‚typischen Verlauf der Funktion d—=%(a), der für 

Potentiale der obigen Form ähnlich ist. 

Der totale Streuquerschnitt 


a(d) 
Q=2n/[ada (4) 


0 
eine Funktion des Winkels 9. Mit den Bezeich- 
gen aus Abb.1 wird daraus 


Q=n(d + —a), (5) 
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wobei für kleine Winkel wegen a, »a,—=a der Streu- 
querschnitt gegen a? geht. Für a3 folgt aus Gl. (3) 
eine Näherungslösung für Potentiale, die sich in 
großer Entfernung wie C/r?® verhalten: 


s-+1\1/s DC TEL NR 
3-5) ro (6) 
wobei f(s) gegeben ist durch 


1 
Me % Be a une) 


2x+1<ss 


Für den hier interessierenden Fall s=3 folgt daraus 
| 30rC } (7) 


(Tomb 
Diese Gleichung gibt den klassischen totalen Streu- 
querschnitt als Funktion des Winkels® für kleine 
Winkel an. 
Als Folge der Unschärferelation sind Winkel- 
ablenkungen, die zu Stoßparametern zwischen 0 und a, 


Abb.1. Ablenkwinkel® als Funktion des Stoßparameters a (ausgezogene 
Kurve) für das Potential (1) (=6-10-®cm, e=5-10""terg). Die strich- 
punktierte Kurve zeigt dasselbe für eine starre, elastische Kurve vom 

diusa. Die punktierte Kurve stellt die bei Winkeln, die den Grenzwinkel % 
unterschreiten, auftretenden Abweichungen dar, als deren Folge der Stoß- 


radius um den Faktor y2 wächst. (d, ist zur besseren Übersicht in 10fach 
vergrößertem Maßstab eingezeichnet) 


gehören, mit einer Unsicherheit A® behaftet: 
h 


4drımva, 


49 > (8) 


(h = Plancksches Wirkungsquantum). 


Insbesondere können Winkelablenkungen kleiner als 

A» nicht mehr als solche erfaßt werden. Die Gl. (7) 

kann infolgedessen höchstens bis zu dem Winkel 
BER 


4ATMUQ, 


Gültigkeit besitzen. Setzt man diesen Wert für Ö in 
(7) ein, so erhält man für den totalen Streuquerschnitt 
die Relation: mo 

Q=r-10( ir) (9) 


Quantenmechanische Überlegungen von Massey und 
Monk [15], [16] liefern hierfür den Wert 


9\/3m20\E 
lee 
Beide Formeln unterscheiden sich lediglich um den 


Zahlfaktor 1,11. Die Übereinstimmung beider Glei- 
chungen legt den Schluß nahe, daß die Beschreibung 


(10) 
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Tabelle 1 
Grenz- Grenz- d Auflösungs- 
' winkel 9, winkel 9* AL= » vermögen 
Stoß- | (Labor- | (Labor- [mm] AL* = — ir 
en | in Bogen. |4=Detek-| [mm] | in Bogen- 
minuten sekunden | torhreite sekunden 
T 
NaHg 789 | 14l | = — “f 
KHg | 662 115 . = 7 
RbHg | 46,0 75,6 = = nl 
CsHg 39,5 61,2 _ _ 7 
NaN, 94,2 319 0,26 4,6 4,5 * 
KN, 67,9 212 | 0,36 6,9 4,0 
RbN, 36,4 109 0,66 13,2 4,5 
CsN, | 32,0 90 0,75 15,9 4,5 


* Da bei den Messungen an Stickstoff die Primärteilchen 
auf dem ganzen Weg vom Ofen bis zum Detektor gestreut 
werden können, ist das Auflösungsvermögen nicht eindeutig 
definiert. In Tabelle 1 ist ein mittleres Auflösungsvermögen 
eingetragen, das sich aus 2 x Detektorbreite/Laufweg ergibt. 
(Vgl. hierzu Abschnitt VI.) 


Abb. 2. 

4 Hauptspalt, 5 Langmuir-Taylor-Detektor, 6 Motor zur Detektorbewegung, 7 Sekun- 

därofen (V2A), 8 und 19 Kühlfallen, 9 und 20 Abschirmbleche, 10 Glasfenster, 11 und 

12 Federungskörper zur Justierung, 13 Eckventil, 74 und 15 Tonisationsmanometerröhren, 

16 Nadelventil, 17 Flansch zur Herausnahme des Sekundärofens, 18 Thermoelement, 
21 Feinantrieb zur Vertikal- und Horizontalverschiebung des Detektors 


Apparatur 1 Primärofen (Glas), 


des Stoßvorganges, soweit er von den weitreichenden 
Anziehungskräften bestimmt wird, mit Hilfe der 


klassischen Mechanik bis zu dem Winkel 
1 4h° \: 
Be 
le 67m (ce) 
eine gute Näherung ist. Dies folgt auch aus der Tat- 
sache, daß im Gebiet großer Abstände r die Änderun- 
gen des Potentials über eine Wellenlänge nur einen 


kleinen Teil der kinetischen Energie betragen. Diese 
Voraussetzung für klassische Behandlung 


> -y2 Sa | grad V(r)| (12) 


ist hier gut erfüllt. 


Aus Abb.1 ist ersichtlich, daß kleine Winkel auch 
für gewisse kleinere Stoßparameter vorkommen, und 


(ıl) 


‚Oxydation der im Ofen befindlichen Substanz 


EA 
2.1. angew. Ph; 


zwar dört, wo sich Anziehungs- und ee 
gerade kompensieren. In diesem Bereich ist Bediı 
gung (12) nicht mehr erfüllt, was a 
Beugungserscheinungen zur Folge haben kann. Di 
bedeutet eine Vergrößerung von a, und eine Verkle 
nerung von a, (Abb.1). In Gl. (5) wird die Differeı 
a?—.a? positiv, wodurch der totale 
größer werden kann, als sich aus Gl. (10) ergibt. A‘ 
dem Modell starrer elastischer Kugeln folgt jedoe 
daß dieser Zusatz höchstens von der Größenordnur 
ra: werden kann. Nun ist a®<a;, wodurch die 
Beitrag lediglich eine kleine Korrektur des Wertes ( 
bedeutet. 

Die hier durchgeführten Überlegungen ergeben m 
dem Winkel ®* einen genaueren Anhaltspunkt für di 
benötigte Winkelauflösungsvermögen der Meßvo 
richtung, als dies aus dem Modell starrer elastisch 
Kugeln folgt. Letzteres fordert lediglich, daß d 
Auflösungsvermöger der Apparatur de 
Grenzwinkel 

h 


en 


EN 0 — 


weit unterschreiten muß. Für 5 ist dab 
die Summe der gaskinetischen Radie 
einzusetzen. 


| 
BZ | { 
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2 Wasserkühlung des Ofens, 3 Glashahn, 4 


Abb. 3. Schnitt durch den Sekundärofen und Strahl 
gang im Streuzentrum. 1 Schraube zur Befestigung ( 
Thermoelementes, 2 Bohrungen für die Heizwicklu 

(8 Bohrungen am Umfang), 3 Hauptspalt | 


{ 

Tabelle 1 zeigt die Grenzwinkel 9, und 9* i 
Laborsystem. Das hier benutzte Auflösungsvermö 

(Tabelle 1, Spalte 6) ist in jedem Falle auch no 

kleiner als der Winkel ®*. | 

} 


III. Apparatur 


Abb. 2 zeigt einen Horizontal- und Vertikalschni 
durch die verwendete Apparatur. Der Primärofer 
ist aus Glas, da zum Verdampfen der Alkalien kei 
hohen Temperaturen erforderlich sind (Maxim 
temperatur bei Na betrug 380° C). Die Ofenöffn 
(0,3 mm Durchmesser) befindet sich in einem Ei 
schmolzenen Platinblech. Auf das Glasrohr treffe 
Atome des Primärstrahls kondensieren an der wass 
gekühlten Wand 2. Der Glashahn 3 verhindert e 


> .% 
es ba ME 

Band - 
12 — 1957 


ar 
“ 


ıen der Apparatur. Die Heizung erfolgt durch eine 
r das Glasrohr geschobene Heizwicklung. 


Aus dem Primärofen trifft der Primärstrahl durch 
Hauptspalt 4 (0,035 mm breit, 1,5 mm hoch) auf 
Wolframfaden des Langmuir-Taylor-Detektors 5. 

"Detektor besteht aus einem Gießharzfuß von ho- 

ı Isolationsvermögen, auf dem das Röhrensystem 

ıtiert ist. Aus Stabilitätsgründen werden der 

zstrom für den Faden (0,008 mm &) und die Zieh- 
nnung für die Ionen einer Batterie entnommen. 

» in Arbeit [14] ist der Detektor horizontal und 

sikal verschiebbar, die Horizontalverschiebung 

lgt durch den Motor 6. 


Der Sekundärstrahl verläßt den Ofen 7 durch eine 
Jlichst ideale Öffnung von Imm ©, und konden- 
t an der über dem Sekundärofen befindlichen 
hlfalle 8 und dem Abschirmblech 9. Die Justierung 
ganzen Apparatur erfolgt optisch mit Hilfe eines 
bhetometers durch das Glasfenster 70 und wird 
ch zwei Federungskörper 1// und 12 erleichtert. 

Eine Öldiffusionspumpe (Leybold-Modell Do 101), 
über das Eckventil 13 angeflanscht ist, sorgt für 
‚erforderlichen niedrigen Druck, der mit den Ioni- 
onsmanometern 14 und 15 gemessen wird. Das 
lelventil 76 dient bei den Messungen an Stickstoff 
Gaseinlaß. Im Hinblick auf weitere Untersuchun- 
wurde der Sekundärofen (Abb. 3) so konstruiert, 
; sich Temperaturen bis 1500° C damit erreichen 
en. Er besteht aus einem zylindrischen Stahl- 
ck (V 2A), an dessen Umfang sich eine Reihe von 
rungen für die Heizwicklung aus Molybdändraht 
indet. Der Ofendeckel trägt den Hauptspalt und 
ge Justiermarken, damit der Ofen so in den Strah- 
sang gebracht werden kann, daß der Primärstrahl 
izontal über die Mitte der Ofenöffnung verläuft. 


: Ofen ist auf drei Spitzen gelagert, die durch drei 


A-Stäbe auf dem Flansch 1/7 befestigt sind. Seine 
nperatur kann mit Hilfe eines Thermoelementes 18 
nessen werden. 


Der Nachweis der am Detektor auftretenden 
enströme erfolgt durch einen Schwingkondensator- 
stärker, dessen Ausschlag von einem Linienschrei- 
registriert wird. 

Die Winkelauflösung der Anordnung ergibt sich 
; dem Winkel, unter dem der Wolframfaden des 
tektors vom Streuzentrum aus gesehen wird. Bei 
ı Messungen an Quecksilber beträgt sie 7 Bogen- 
unden, bei den Messungen an Stickstoff existiert 
n definiertes Streuzentrum und somit auch kein 
iniertes Auflösungsvermögen. Hierauf wird im 
schnitt VI näher eingegangen. 


IV. Durehführung der Messungen 


Die verwendeten Substanzen wurden durch zwei- 
lige Destillation im Hochvakuum gereinigt, in 
sampullen destilliert und diese dann abgeschmol- 
. Caesium und Rubidium wurden hierbei zunächst 
; ihren Salzen reduziert. Die abgeschmolzenen 
ısampullen wurden in den Primärofen gebracht, der 
sn zugeschmolzen und evakuiert. Eine in den Ofen 
gebrachte Eisenkugel diente danach zur Zertrüm- 
rung der Ampullen. 

"Um den Einfluß von Schwankungen der Primär- 
ntemperatur zu erkennen, wurde zunächst die Ab- 


bi Pi a 2 
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hängigkeit der Primärstrahlintensität von der Primär- 
ofentemperatur gemessen. 

Es ergibt sich eine starke Abhängigkeit (Abb. 4), 
was eine sehr gute Konstanz der Ofentemperatur für 


Intensität 


1 SE en 
m m m m zu 20 20 2m °C 


Abb. 4. Temperaturabhängigkeit der Primärstrahlintensität für Primär- 
strahl aus K, Rb und Cs. Restgasdruck bei K- und Cs-Strahl 2 - 10-° Torr, 
bei Rb-Strahl 2,5 - 10° Torr 


die Dauer einer Meßreihe erfordert. Große Wärme- 
kapazität des Ofens, Stabilisierung des Heizstromes 
und Vermeiden von Schwankungen der Raumtempe- 


Intensitot 


vo MM. 2 7 200er 


Abb.5. Primärstrahlintensität als Funktion des Stickstoffdruckes in der 
Apparatur für Primärstrahlen aus Na, K, Rb und Cs. Primäre 
Ofentemperatur: Na 330° C, K 250°C, Rb 210° C, Cs 215° C 


ratur lassen nach längerer Anheizzeit (etwa 1 Std) 
eine Temperaturkonstanz von besser als 1°/,, er- 
reichen. 

Bei den niedrigen Temperaturen des Sekundär- 
ofens (Maximaltemperatur 60°C) sind keine beson- 
deren Maßnahmen zur Temperaturstabilisierung not- 
wendig. 
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Nach Erreichen der nötigen Temperaturkonstanz 
wurde die Temperatur des Sekundärofens (bei den 
Messungen an Quecksilber) bzw. der Stickstoffdruck 
in der Apparatur (bei den Messungen an Stickstoff) 
stufenweise erhöht. Bei jeder Stufe wurde der Detek- 
tor mehrmals durch den Primärstrahl gefahren und 
die Intensitätsverteilung aufgenommen. In einer 
zweiten Meßreihe wurde der Detektor auf das Inten- 
sitätsmaximum eingestellt, und die Intensität im 
Maximum als Funktion der Sekundärofentemperatur 
bzw. des Gasdruckes registriert. Durch Abblenden des 
Primärstrahls wurde der Nullpunkt kontrolliert. Bei 
der Auswertung wurde die Intensität im Maximum 
logarithmisch gegen den Druck aufgetragen (Abb. 5 
und 6). Beide Meßverfahren liefern innerhalb von 1% 


Ihtensıtaf 


K-Hq 


a ein 


Abb. 6. Primärstrahlintensität als Funktion des Quecksilberdampfdruckes 
im Sekundärofen. Aus Gründen besserer Übersicht ist die Intensität bei 
K-Hg und Rb-Hg in einem 10fach kleineren Maßstab aufgetragen. 
Restgasdruck <2 10° Torr 


gleiche Ergebnisse. Aus den Steigungen der sich er- 
gebenden Geraden wurden die totalen Streuquer- 
schnitte bestimmt. 


V. Berechnung der Streuquerschnitte und Meßergebnisse 


Tabelle 2 gibt einen Überblick über die aus den 
Messungen berechneten Stoßquerschnitte bzw. Stoß- 
radien (Spalte2 und 3). Spalte 4 zeist die aus den 
gemessenen Querschnitten berechneten van der Waals- 
Konstanten, während die Spalten 5 bis 9 die Ergeb- 
nisse früherer Arbeiten enthalten, soweit diese Quer- 
schnitte schon einmal gemessen worden sind. 


Tabelle 2 
| Totaler oßradi 
Stoß- | Streu- | Stoß- az | aus Hiöneren Arbeiten 

partner | Auer- radius Konstanten e 

Toren] R| ergem TS To Tan an as 
NaHg | 1995 | 25,2 96 -10| 1111| — | — _ _ 
KHg | 2190 | 26,4 |96 -10:58 122) — | — | — /27,0 
RbHg | 2552 | 28,5 |87 .107°8 
CsHg | 3019 | 31,0 |90  - 10758 
NaN, 556 | 13,3 | 4,4. 10758 
KN, 679: 14,7 | 5,7-10758) — 112,6 14,0] — = 
RbN, 774 | 15,8 | 6,8- 10758, 
CsN, 908 | 17,0 | 7,0-10753) — — — |17,2| — 


Aus der gemessenen Intensität / wird zunächst die 
mittlere freie Weglänge A bestimmt durch die Glei- 
chung 

8 


I=I.e 4 (13) 


(s=Weg des Primärstrahls durch das Streuzentrum). : 
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I, kann auch bei den Messungen an Quecksil 
Hiche direkt gemessen werden wegen seines rela 
hohen Dampfdruckes bei Zimmertemperatur. De 
halb wurde I, durch Extrapolation der Geraden a; 
den Abb. 5 er 6 ermittelt. Der Zusammenhaı 
zwischen der mittleren freien Weglänge A und de 
totalen Streuquerschnitt wurde von Rosıw ut 
Rası [10] angegeben: | 
2 Valle | 

Lich ; dl 


Hierin ist 


n die Dichte im Streuzentrum, 


| 
= ar mit M, = Masse der Primärstrahlteilchen, 
M, = Masse der Sekundärstrahlteilche 
A — Primärstrahltemperatur, | 
— Sekundärstrahltemperatur 
und 
Seren 
ag % e 1 
Il) =« He ( | 
mit 


a=-ze"+[2+,) A ray. di 
0 


Die Funktion /(«) berücksichtigt die verschieden: 
Geschwindigkeiten im Strahl und im Streuzentru 
und ist in Arbeit [10] tabelliert. Für die Auswertuı 
der Messungen an Quecksilber muß die Dichte i 
Streuzentrum aus der Dichte im Ofen berechn 
werden. Unter der Annahme einer Cosinus-Verteiluı 
für den Sekundärstrahl — die Ofenöffnung ist wei 
gehend eine ideale Öffnung — folgt für die mittle 
Dichte längs des Primärstrahlweges durch das Stre 
zentrum im Abstand A über der Ofenöffnung (sie 


Abb. 3): 
Aw of 
ir Neu 
Hierin sind 


n, die Teilchendichte im Ofen, 

f die Fläche der Ofenöffnung, 

s der Weg der Primärstrahlteilchen durch das Stre 
zentrum, 

h mittlere Höhe des Primärstrahls über der Sekundi 
ofenöffnung. 


Die mittlere Höhe h ist = Ya: h,, da die Dich 
quadratisch mit dem Abstand h von der Ofenöffnu: 
abnimmt. 


Der Dampfdruck im Sekundärofen folst aus E 
Ofentemperatur und den Dampfdrucktabellen d 
Quecksilbers [21]. 

Spalte 4 der Tabelle 2 enthält die van der Waa 
Konstanten C, die nach Gl. (10) berechnet sind. 
die Berechnung geht außer dem gemessenen Qu 
schnitt noch die Relativgeschwindigkeit der Sto 
partner ein. Da weder die Geschwindigkeit im Primi 
strahl noch die Geschwindigkeit im Sekundärstra 
homogen ist, muß über beide Geschwindigkeitsvert 
lungen gemittelt werden. Die mittlere Relati 
geschwindigkeit» eines Primärstrahlteilchens der 
schwindigkeit c, gemittelt über die Geschwindigkei 


d 


H. Paury: 


(18) 


g(x) durch Gl. (16) definiert und 


M, 
2kT, 

Diese Geschwindigkeit muß nochmals über die 
schwindigkeitsverteilung im Primärstrahl gemittelt 
rden. Da dies eine umständliche numerische Inte- 
tion erfordert, wurde stattdessen 


9-1 als Sr] 


etzt. Hierin ist c, die mittlere Geschwindigkeit im 
märstrahl. Der hierdurch verursachte Fehler ist 
in gegenüber dem Fehler, der sich aus dem gemes- 
en Stoßradius ergibt, da dieser mit der 5. Potenz 
die Konstante C eingeht. 


© = 


(19) 


VI. Fehlereinflüsse 
a) Die Messungen an Quecksilber 


Die Genauigkeit der gemessenen Intensitäten I 
rägt etwa 1%. Der Hauptfehler in den daraus be- 
hneten Stoßradien resultiert aus der Bestimmung 
- Dichte im Streuzentrum. Bei ihrer Berechnung 
d eine Cosinus-Verteilung vorausgesetzt, und der 
teil, der an den Strahlbegrenzungen ins Streu- 
itrum zurückgestreuten Teilchen vernachlässigt. 
nzu können Fehler in der Temperaturbestimmung 

Folge einer ungleichmäßigen Erwärmung des 
zundärofens kommen. Um den Einfluß von Justier- 
lern abzuschätzen, wurde nach einer Meßreihe 
ssium-Quecksilber der Sekundärofen vollständig 


ustiert und danach wieder neu einjustiert. Die 


eute Messung ergab innerhalb von 2% dasselbe 
sebnis. Schließlich ergibt sich noch ein Fehler aus 
: Tatsache, daß die Funktion I(«) berechnet ist für 
' Streuung an einer gasgefüllten Kammer und nicht 
einem zweiten Atomstrahl. Da hierin die Geschwin- 
keitsverteilung anders ist, ändert sich die Funk- 
n g(x) und damit auch I(«) (vgl. Abschnitt V). Der 
terschied macht sich jedoch erst wesentlich be- 
rkbar, wenn die Geschwindigkeit der Primärstrahl- 
Ichen kleiner ist als die Geschwindigkeit der Sekun- 
strahlteilchen. Da bei den hier durchgeführten 
ssungen die Verhältnisse gerade umgekehrt liegen, 
der sich hieraus ergebene Fehler vernachlässigbar 
in. 

Eine sorgfältige Abschätzung der aufgeführten 
hlermöglichkeiten ergibt für die gemessenen Stoß- 
lien eine absolute Genauigkeit von 5% und eine 
ative Genauigkeit von 2%. 


b) Die Messungen an Stickstoff 


Auch bei diesen Messungen rührt der Hauptfehler 

s der Dichtebestimmung in der Vakuumkammer her. 
setzt sich zusammen aus den Eichfehlern der Ioni- 
ionsmanometer und aus den Fehlern, die durch ein 
uckgefälle innerhalb der Apparatur entstehen kön- 
n. Aus diesem Grunde wurde der Druck an zwei 
tschiedenen Stellen der Apparatur gemessen, und 
t Unterschied in der Anzeige zur Bestimmung des 
raus sich ergebenden Fehlers benutzt. 


Zusammenstöße zwischen neutralen Atomen 
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Da die Primärstrahlteilchen auf ihrem ganzen Weg 
vom Ofen bis zum Detektor gestreut werden können, 
ist das Auflösungsvermögen für Zusammenstöße in 
Detektornähe zu klein, um den endgültigen Streuquer- 
schnitt nach Gl. (10) zum essen. In Tabelle 1 ist daher 
das Wegstück AZ bzw. AL* aufgetragen (Spalten 4 
und 5), auf dem der Winkel, unter dem das Teilchen 
den Detektor sieht, größer ist als der Grenzwinkel 9, 
bzw. 9*, Da auch AL* klein ist gegen den gesamten 
Weg, liegt der hieraus resultierende Fehler weit inner- 
halb der im übrigen erreichten Meßgenauigkeit, die 
zwischen 8 und 10% beträgt (absolute Genauigkeit). 
Die relative Genauigkeit liegt auch bei den Messungen 
an Stickstoff innerhalb von 2%. 

Schließlich kommt bei beiden Meßreihen noch ein 
Fehler hinzu, der von der endlichen Breite des Primär- 
strahls herrührt. Aus den Außenbezirken des Strahls 
können Teilchen in das Strahlinnere gestreut werden, 
und die gemessene Intensität Z vergrößern. Dieser 
Fehler wird in [14] abgeschätzt; er ist gegen die übrigen 
Fehler zu vernachlässigen. 

Zum Vergleich zeigen die Spalten 5 bis 9 der Ta- 
belle 2 die Meßergebnisse aus früheren Arbeiten. Bei 
den Messungen an Stickstoff ist der in [9] gemessene 
Wert etwas zu klein, während die übrigen Ergebnisse 
innerhalb der Fehlergrenzen gut übereinstimmen. 
Maıs [9] verwendete ein Auflösungsvermögen von 
4,5 Bogenminuten, während der Grenzwinkel 9* 3,5 Bo- 
genminuten beträgt (Tabelle 1). Die Abweichung ist 
daher mit großer Wahrscheinlichkeit darauf zurück- 
zuführen, daß die Winkelauflösung bei dieser Messung 
etwas zu klein war. 

Bei den Messungen von BRoapwAY [8] wurde ein 
Extrapolationsverfahren angewandt, da die Winkel- 
auflösung hierbei sehr gering war. Daher lassen sich 
diese Messungen nicht mit den in dieser Arbeit ge- 
fundenen Werten vergleichen. Die Übereinstimmung 
mit dem in Arbeit [14] gemessenen Wert ist dagegen 
sehr gut. 


Zusammenfassung 


Mit einer Molekülstrahlapparatur hoher Winkel- 
auflösung werden die totalen Streuquerschnitte der 
Alkalien gegen Quecksilber und Stickstoff gemessen. 
Der totale Streuquerschnitt wird von den weitreichen- 
den van-der-Waalsschen Anziehungskräften bestimmt, 
und die Konstanten C dieses Potentials können daraus 
berechnet werden. 

Weitere Auskünfte über den Verlauf der Potential- 
funktion lassen sich aus dem totalen Streuquerschnitt 
nicht ermitteln. Hierzu sollen die vorliegenden. Er- 
gebnisse durch weitere Messungen ergänzt werden. 

Dabei muß es sich um Messungen handeln, die 
vorwiegend von der Großwinkelstreuung bestimmt 
werden. Insbesondere können Messungen des diffe- 
rentiellen Streuquerschnittes Aufschluß über den ge- 
samten Potentialverlauf geben. Durch Vergleich der 
klassischen Rechnungen mit quantenmechanischen 
Überlegungen kann der Gültigkeitsbereich der klassi- 
schen Mechanik für die Berechnung des differentiellen 
Streuquerschnittes abgeschätzt werden. 

Apparative Verbesserungen gegenüber früheren 
Arbeiten (Verkleinerung des Detektoruntergrundes, ge- 
nauere Justiermöglichkeiten, automatische Registrie- 
rung der Primärstrahlintensität) lassen eine hohe rela- 
tive Meßgenauigkeit erreichen, während die absolute 
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Meßgenauigkeit im wesentlichen durch die Bestim- 
mung der Dichte im Streuzentrum gegeben ist. 


An dieser Stelle gilt mein Dank Herrn Professor 
Dr. R. JAECKEL für die Anregung zu dieser Arbeit 
und ihre Unterstützung. Der Deutschen Forschungs- 
gemeinschaft danke ich für die Zurverfügungstellung 
von Mitteln. 
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(Eingegangen am 10. August 1957) 


Einleitung 


Die Absorption von Gasen in Flüssigkeiten bei 


Atmosphärendruck ist in verschiedenen Arbeiten be- 
stimmt worden, [1] bis [5]. Da für die Absorption von 
Wasserdampf in Flüssigkeiten das Henrysche Gesetz 
c=k: p nicht mehr gilt, wurde in einer früheren Arbeit 
eine Methode angegeben [6], die die Bestimmung der 
Löslichkeiten auch bei Drucken unter 10 Torr ge- 
stattet, 

Bei Versuchen mit dieser Methode konnte gezeigt 
werden, daß der Lösungsvorgang verschieden schnell 
verläuft, je nachdem, ob die Flüssigkeit vollkommen 
gasfrei ist oder schon ein Gas gelöst enthält. Ein Bei- 
spiel für diesen ‚„Zeiteffekt‘‘ bei der Lösung von 
Wasserdampf in einem Öl zeigt die Abb. 8 (nach [11]). 

Falls keine Konvektion in der Flüssigkeit auftritt, 
sind für den zeitlichen Verlauf der Absorption des 
Gases in der Flüssigkeit zwei Vorgänge maßgebend [7]: 

1. die Adsorption an der Grenzfläche Gas—Flüs- 
sigkeit, 

2. die nachfolgende Diffusion aus einer Grenz- 
schicht in das Innere der Flüssigkeit. 

Ein Zeiteffekt bei der Lösung von Gasen in Flüssig- 
keiten kann daher einmal zustande kommen durch die 
Ausbildung eines Gasgrenzfilmes an der Oberfläche der 
Flüssigkeit, der den Durchtritt der Gasmolekel in die 
Flüssigkeit behindert (Oberflächeneffekt), zum andern 
durch eine Verlangsamung der Diffusion im Innern 
der Flüssigkeit (Volumeffekt). Es können auch beide 
Fälle zugleich vorliegen. 

Über die Adsorptionsgeschwindigkeit an der Pha- 
sengrenzfläche sind verschiedene Angaben gemacht 
worden. HıcHsıE [8] kommt zu dem Schluß, daß die 
Einstellung des Gleichgewichtes an der Gas-Flüssig- 
keits-Grenzfläche mehrere Sekunden dauert. Dem- 
gegenüber findet MarsuyamA [9], daß sich das 
Gleichgewicht an einer Grenzfläche Wasser—CO, in 


* Auszug aus D 5. 


Zeiten <10sec einstellt, und daß ein reiner Di 
fusionsvorgang bei der Absorption des CO, im Wass 
zeitbestimmend ist. Ebenso zeigt Brörtz [10], d& 
Absorptions- bzw. Diffusionskoeffizienten unter Z 
grundelegung der Gültigkeit des zweiten Ficksche 
Gesetzes in der Flüssigkeit ohne Zuhilfenahme ein 
(hypothetischen)Grenzfilmes berechnet werden könne 

Eine andere Frage ist, ob diese Überlegungen, d 
für die Lösung reiner Gase in einer Flüssigkeit gelte 
auch noch bei der Absorption zweier Gase in ein 
Flüssigkeit richtig sind. Im folgenden wurden eini; 
solcher Systeme untersucht, bei denen ein Inertg 
und Wasserdampf zusammen in einer Flüssigkeit a 
sorbiert werden. Es sollte festgestellt werden, inw: 
weit in diesem Falle bei der Lösung von Wasserdam 
ein Oberflächeneffekt oder ein Volumeffekt für di 
Lösungsvorgang zeitbestimmend ist. Die Möglichke 
zu solchen Messungen bietet die Entgasung der Flü 
sigkeiten durch Destillation im Hochvakuum [ft 
durch die Flüssigkeiten bis auf Gleichgewichtsdrucl 
von 10° Torr entgast werden können. 


Volum- oder Oberflächeneffekt 


Die durch diese beiden Effekte bedingte gesam 
Abhängigkeit der Absorptionsgeschwindigkeit wur: 
von JAECKEL und Gross [11] untersucht. Zur Tre 
nung der Effekte ist in der vorliegenden Arbeit < 
Diffusion von Wasserdampf im Innern der Flüssigkt 
unter Ausschluß einer Phasengrenzfläche gemess 
worden. Dazu wurden in einem langen Zylinder zw 
verschieden‘. begaste Flüssigkeitsteile der gleich 
Flüssigkeit so unterschichtet, daß sie direkten Ko 
takt hatten. Der Wasserdampf diffundierte dann 
den wasserfreien (oberen) Flüssigkeitsteil. Die m 
suche wurden so geführt, daß 

1. die Diffusion des Wasserdampfes in der a 
Gleichgewichtsdrucke von 10° Torr entgasten Flüss 
keit ohne Vorhandensein eines Inertgases vor sich gi 
‘(unterer Flüssigkeitsteil mit gelöstem Wasserdam 
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sättigt, inertgasfrei; oberer Teil wasserdampf- und 
rtgasfrei), 


2. die Diffusion des Wasserdampfes gemessen 
rde, wenn schon ein Inertgas bei einem Partial- 
ıck von 740 Torr in beiden Flüssigkeitsteilen bis zur 
ttigung gelöst war. 


Aus dem Zylinder konnten in verschiedenen Höhen. 


nne Schichten der Flüssigkeit zum Nachweis des 
fundierten Wasserdampfes entnommen werden. 
f diese Weise ergibt sich bei hinreichend dünnen 
hichten die Konzentration c=c(x,t) aus der vor- 
ebenen Anfangsverteilung, und daraus läßt sich 
° Diffusionskoeffizient ermitteln. 


Da eine Phasengrenzfläche ausgeschlossen wurde, 
ißten bei den gerade angegebenen Versuchen 1 und 2 
; gleichen Diffusionskoeffizienten gemessen werden, 
Is ein Oberflächeneffekt bei der 
sung des Wasserdampfes in der 
issigkeit allein zeitbestimmendiist. 


Im folgenden wurde die Beobach- 
ig gemacht, daß der Diffusions- 
sffizient von Wasserdampf in der 
igerflüssigkeit davon abhängt, ob 
de Flüssigkeitshälften schon vor 
sinn des Diffusionsvorganges mit 
em Inertgas beladen waren oder 
ht. Dies zeigt, daß unabhängig 
n einem Effekt der Phasengrenz- 
che die Diffusion in der Träger- 
ssigkeit mit zeitbestimmend ist. 


Zur 
Dif-Pumpe 


Anordnung 
Ein Schema der Versuchsanord- 


ng zeigt Abb.1. An zwei Hoch- 
xuumdestillationsanlagen I und II, die zur Ent- 
ung und zur anschließenden Begasung der Flüssig- 
t dienten [6 und 11], sind zwei große zylindrische 
fäße A und D angeschlossen. Beide Gefäße sind 
»h oben über Flüssigkeitsschleusen mit den Ent- 
sungs-Begasungs-Apparaturen I und II verbunden. 
ı Gefäß D befindet sich unten ein Hahn H, dessen 
(cken T-förmig durchbohrt ist, und der nach D 
ı sofort breit auseinanderläuft. Die beiden ande- 
| Seiten des T-förmigen Ansatzes sind so mit- 
ander verbunden, daß beim Einlassen von Flüssig- 
t Gasblasen im seitlichen Ansatz gesammelt werden. 
ie Kapillare X verbindet die beiden Gefäße mit- 
ander. Sie verhindert ein zu schnelles Strömen der 
unterschichtenden Flüssigkeit, wodurch an der 
enzfläche der beiden Flüssigkeitsschichten Ver- 
"belungen auftreten würden. Die Kapillare war 
sprechend den Viskositäten der untersuchten 
issigckeiten so bemessen, daß das Unterschichten 
a 1000 cm? etwa 1 Std dauerte. 

Die diffundierenden Wasserdampfmengen liegen 
der Größenordnung von 10° bis 10°?g Wasser- 
npf pro g Flüssigkeit [6]. Sie sind mit den üblichen 
thoden, die für Diffusionsmessungen angegeben 
den [12], [13], schwierig nachzuweisen. Der Vor- 
| des Entgasens der Flüssigkeit durch Hochvakuum- 
stillation soll außerdem erhalten bleiben. Aus diesen 
ünden wurde als Nachweismethode für den ein- 
fundierten Wasserdampf das von OETJEN und 
oss [6] angegebene Verfahren gewählt. 
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Hierbei werden zur Bestimmung der gelösten Gas- 
und Wasserdampfmengen etwa 200 cm® Flüssigkeit 
benötigt, und die Messung kann nicht in der Diffusions- 
kolonne D selbst erfolgen. Daher sind an D sechs mit 
vakuumdichten Hähnen versehene Abzapfstellen in 
gleichen Abständen von je 20 mm angebracht. Über 
diese werden nach Beendigung des Diffusionsversuches 
Flüssigkeitsschichten von etwa 200 cm? Volumen zum 
Nachweis in evakuierte Gefäße eingelassen. Mit Hilfe 
einer Millimeterteilung am Gefäß D kann sowohl die 
Lage der abgezapften Flüssigkeitsschichten als auch 
die Lage der Grenzschicht zwischen begaster und un- 
begaster Flüssigkeitsschicht (zu Beginn des Diffu- 
sionsversuches) bis auf + 0,5 mm bestimmt werden. 

Die gewählte Anordnung und Methode liefert keine 
sehr genauen Ergebnisse, da sich besonders beim Ab- 
zapfen Fehler einstellen. Da es hier aber auf einen 


Schema der Meßanordnung. A Auffanggefäß, B magnetische Kolbenpumpe, C Destil- 
lationskolonne, D Diffusionsgefäß, ZH Dreiweghahn, K Kapillare, N Nadelventil 


Vergleich zwischen der Diffusion in eine vorbegaste 
bzw. unbegaste Flüssigkeit ankam, war die Methode 
hinreichend, wenn die Grenzschicht sich zu Beginn 
der Diffusionsversuche auf der gleichen Höhe des 
Diffusionsgefäßes D befand und ungefähr gleiche 
Diffusionszeiten gewählt wurden. Die Grenzschicht 
zwischen beiden Flüssigkeitsteilen war immer scharf. 
Dies wurde durch leichte Anfärbung eines Flüssig- 
keitsteiles kontrolliert. 


Versuchsdurehführung 


a) Vor allen Messungen wurde die Flüssigkeit zu- 
erst durch mehrfache Umdestillation bei Drucken von 
10° Torr in den beiden Teilen I und II (Abb.1) ent- 
gast und entwässert. Die Undichtigkeit der Destilla- 
tionsapparaturen war vorher gemessen worden und in 
jedem Falle kleiner als 5 - 10 [Torr - 1- sec”t]. Diese 
Destillation lieferte einen definierten und reproduzier- 
baren Ausgangspunkt für die nachfolgende Begasung. 
Das Schema der Destillationsanordnung ist aus Abb. 1 
zu ersehen. 

b) Nach der Entgasung wurde die Flüssigkeit in 
der Destillationskolonne I bei einem definierten Druck 
eines Gas-Wasserdampfgemisches oder mit Wasser- 
dampf bei etwa 17 Torr begast, bis Gleichgewicht er- 
reicht war. Die Flüssigkeit in der Kolonne IL wurde 
entsprechend mit dem reinen Trägergas, das in I 
benutzt wurde, gesättigt oder im entgasten Zustande 
belassen, falls die Diffusion des Wasserdampfes ohne 
Vorhandensein eines zweiten Gases gemessen werden 
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sollte. Die Zeit, die in beiden Fällen bis zur Einstel- 
lung des Gleichgewichtes erforderlich ist, war vorher 
getrennt gemessen worden [6], [11]. 

Die Absorption des Gas-Wasserdampfgemisches 
oder des reinen Wasserdampfes in der Flüssigkeit er- 
folgte in der Art, daß das Gas oder der Dampf in einen 
dünnen Film von 0,5 bis lmm Dicke der Flüssigkeit 
hineindiffundierte. Die Flüssigkeit wurde dazu mit 
einer magnetischen Kolbenpumpe B umgepumpt und 
lie in einem laminar strömenden Film über einen 
doppelwandigen Zylinder C (Abb.1), der als Absorp- 
tionskolonne diente. Die Temperatur des Zylinders 
konnte von außen mit Hilfe eines Flüssigkeitsthermo- 
staten auf +0,1° C, der Druck durch Nachregeln des 
Einlaßventiles N auf +5% konstant gehalten werden!. 


Abb.2. Nachweisapparatur. © Destillationskolonne, D2 rotierende Pumpe, 
E Kühlfallen, @ Einlaßgefäß, Q13 Quecksilberdampfstrahlpumpe, S Einlaßbahn, 


V Vorvakuumvolumen 


c) Waren die beiden Flüssigkeitsteile in I und II 
der Abb.1 entsprechend dem Partialdruck mit Gas + 
Wasserdampf oder Wasserdampf (in I) oder dem 
reinen Gas (in II) gesättigt, so wurden sie über Flüs- 
sigkeitsschleusen in die beiden Gefäße A und B über- 
geführt. » Dabei war darauf zu achten, daß sich im 
Hahn 7 (Abb.1) keine Gasblasen sammelten, sondern 
nur in dem eigens dazu seitlich angebrachten Ansatz, 
weil die Blasen beim Drehen des Hahnes zum Unter- 
schichten nach oben schießen und zu Verwirbelungen 
Anlaß geben. 

Nachdem die benötigten Flüssigkeitsmengen nach 
A und D übergeführt worden waren, wurde der Flüs- 
sigkeitsteil in D von A her durch die Kapillare und 
den Hahn vorsichtig unterschichtet. Da im Hahn 
keine Gasblasen vorhanden waren, bildete sich beim 
Drehen des Hahnes sofort eine Flüssigkeits-Flüssig- 
keitsgrenzfläche aus. Hatte die Grenzfläche (nach 
1h) die gewünschte Höhe in D erreicht, wurde der 
Hahn H abgesperrt. 

Nach Beendigung der Diffusion wurden Schichten 
von etwa 20 mm Höhe sukzessiv in die vorbereiteten 
sechs Gefäße abfließen gelassen, unter gleichzeitiger 
Bestimmung der Dicke der einzelnen Schichten sowie 
ihrer gegenseitigen Lage. 

1 Eine ausführliche Beschreibung der Begasungsmethode 


findet sich im. Forschungsbericht 404 des Wirtschafts- und 
Verkehrsministeriums des Landes NRW [11]. 


d) Die Bestimmung der in einer abgezapft 
Flüssigkeitsschicht insgesamt gelösten Gas- od 
Wasserdampfmenge erfolgte in einer Anordnung na« 
OETJEN und Gross [6], s. Abb.2. Die Flüssigke 
floß aus dem Gefäß @ durch einen Vakuumhahn 
auf die Destillationskolonne 0, wobei zu Beginn d 
Flüssigkeitseinlasses im Vakuumraum ein Druck v« 
10 Torr herrschte. Die freiwerdenden Gasmeng: 
wurden von einer Quecksilberdampfstrahlpumpe @: 
in einen abgeschlossenen Vorvakuumbehälter von b 
kanntem Volumen V gedrückt, der Wasserdampf : 
den beiden mit flüssiger Luft gekühlten Fallen 
kondensiert. Aus dem Druckanstieg im Vorvakuur 
gefäß und aus seinem Volumen erhält man die Gröl 
der freigesetzten Gasmenge. Nach Abpumpen d 
nicht kondensierbaren Gase wurden die Kül 
fallen aufgetaut und auf gleiche Weise die Wa 
serdampfmenge bestimmt. 

Die Messung des Druckanstieges erfolgte m 
sorgfältig gereinigten und geeichten MeLeo 
Manometern der Meßbereiche 107? bis 10 To 
und 103 bis 1 Torr. Für die Messung des Wasse 
dampfes wurde das Kompressionsvolumen dur 
Strahlungsheizung auf 55 bis 60° C erhitzt. D 
durch wird Kondensation bei der Kompressic 
vermieden; der Wasserdampf verhält sich i 
Meßraum wie ein ideales Gas [14], [15]. 

Jede der abgezapften Flüssigkeitsmeng: 
wurde nach der Entgasung aus der Destill 
tionskolonne herausgenommen und auf ein 
Analysenwaage das Gewicht der Flüssigkeit 
menge bestimmt. Der Gesamtfehler der B 
stimmung der gelösten Gas- und Wasserdamy 
mengen beträgt nach [6] maximal 7,5%. 


Meßergebnisse 


Es wurde die Diffusion von Wasserdam 
in zwei Ölen gemessen: 
1. in Shell-ÖÜl K8, einem Mineralöl, das zı 
Kabelimprägnierung benutzt wird; 

2. in Paraffin-Öl nach DAB 6, das durch Destill 
tion im Hochvakuum in zwei Fraktionen zerle 
wurde. Gemessen wurde mit der höhersiedend: 
Fraktion. 

Zur Charakterisierung der beiden Flüssigkeit 
sind in Tabelle 1 einige physikalische Daten angegebe) 


Tabelle 1. Physikalische Daten der Flüssigkeiten 


| i N Oberflächen 
Dichte Brechungsindex | 
| bei 20°C nD 20° 6 spannung 


| bei 20° C 


g-cm7? |  dyn- cm 


| 
Shell-ÖÜlK8 . | 0,891-+0,5% | 1,543 +.0,002 25 45% 
Paraffinöl . . | 0,880+0,5% | 1,479 + 0,002 24+5% 


Die Viskosität in Abhängigkeit von der Temperat; 
für beide Öle zeigt Abb. 3; die Dampfdruckkurv. 
sind in Abb. 4 wiedergegeben. 

Gemessen wurde: 

a) die Diffusion des reinen Wasserdampfes in d 
entgaste Flüssigkeit; 

b) die Diffusion des Wasserdampfes in die n 
Stickstoff oder Argon von 740 Torr im Gleichgewie 
stehende Flüssigkeit. f 


- 
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Die Messungen wurden bisher nur bei einer Tem- 
'atur von 20° C durchgeführt. 

Einige typische Meßergebnisse zeigen die Abb. 5—7. 
ihnen ist das Konzentrationsverhältnis c/c, gegen 
ı Diffusionsweg aufgetragen. .c, bedeutet die Sät- 
ungskonzentration bei dem jeweiligen Wasser- 
mpfpartialdruck, der zwischen 15 bis 17 Torr lag. 
r Nullpunkt des Diffusionsweges x —=0 liegt an der 
lle der zuerst scharfen Flüssigkeits-Flüssigkeits- 


enzfläche. Die Meßpunkte geben den Mittelwert 
; Konzentrationsverhältnisses c/c, der Flüssigkeits- 
lichten an. 

7000 


u 


ji 


vi 


ie 


ni! 


n% 


Si 


Daun m Du 
/emperafur 


Abb. 3. Viskosität in Abhängigkeit von der Temperatur. Kurvel 
Shell-Öl K8; Kurve 2 Paraffin-Öl 
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Die Beispiele zeigen anschaulich, daß die Diffusion 
von Wasserdampf in Shell-Öl K8 oder in Paraffin-Öl 
im Falle, daß Stickstoff oder Argon schon in der Flüs- 
sigkeit gelöst ist, langsamer verläuft als die Diffusion 
in eine gut entgaste Flüssigkeit. Dies läßt darauf 
schließen, daß ein Volumeffekt die Absorptions- 
geschwindigkeit von Wasserdampf auch bei Vor- 
handensein eines zweiten Gases im Gasraum und in 
der Flüssigkeit wesentlich mitbestimmt. 

Tabelle2 gibt die aus mehreren Messungen errechne- 
ten Mittelwerte für die Diffusionskonstanten von Was- 
serdampf bei 20°C wieder, gemessen in [cm? - sec’t]. 
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Abb. 4. Dampfdruckkurven. Kurve1 Shell-Öl K8; Kurve 2 Paraffin-Öl 
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b.5. Diffusion von Wasserdampf in Shell-Öl 
‚, Kurve 1 mit 740 Torr N, vorbegast, Kurve2 
je Vorbegasung. t, = 259000 sec; t, = 241000 sec 


Die Kurven 1 der Abb. 5 gelten für die Diffusion 
n Wasserdampf in Shell-Öl K8 im Falle, daß das 
sich mit dem Stickstoff bei einem Partialdruck 


belle2. Diffusionskonstanten von Wasserdampf bei 20° C 


| Ohne \  Vorbegasung Vorbegasung 
| Vorbegasung | mit N; mit Ar 
| cm? » sec-! | cm? + sec-! em: "gec-! 2 
| 
eI-ÖIKS . | 7,8-10°5 2,4 10-5 | — 
raffinöl . . | 1,5-10-4 90.102488 110.29,.1058 


n 740 Torr im Gleichgewicht befand. Kurve 2 
ser: Abbildung zeigt die Diffusion des reinen Wasser- 
mpfes in das Shell-Öl. Entsprechend gelten die 
ırven 2 der Abb.6 und 7 für die Diffusion des reinen 
asserdampfes in Paraffin-Öl, während die Kurven 1 
sser Abbildungen die Diffusion des Wasserdampfes 
ch Vorbegasen mit Argon bzw. mit Stickstoff bei 
ıem Partialdruck von je 740 Torr wiedergeben. 


Abb. 6. Diffusion von Wasserdampf in Paraffin- 
Öl. Kurve 1 mit 740 Torr Ar vorbegast; Kurve2 
ohne Vorbegasung. t; = 75000 sec, t,= 61000 sec 


Abb. 7. Diffusion von Wasserdampf in Paraffin- 
Öl. Kurve 1 mit 740 Torr N, vorbegast; Kurve2 
ohne Vorbegasung. ti, = 87000 sec, ts = 72000 sec 


Die Berechnung der Diffusionskonstanten erfolgte 
durch Lösen des zweiten Fickschen Gesetzes unter 
den hier vorliegenden Randbedingungen: 


Beuel — NV 
und 

0 ur 20, =. 
Im eindimensionalen Falle und bei konstantem D er- 
hält man bei Annahme eines nach beiden Seiten un- 


endlich ausgedehnten Zylinders [12], [13], als Lösung 


2 € 
sine 


() 


®. 2 — Dorf 


(£ = uk G= Anfangskonzentration]. 

Die Gleichung ist auch für den endlichen Zylinder 
anwendbar, solange die Konzentrationsänderungenan 
den Grenzen des Zylinders zu vernachlässigen sind. 
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Bei den vorliegenden Versuchen wurde nicht die 
Konzentrationsverteilung direkt gemessen, sondern 
die Gesamtmenge s der diffundierenden Substanz in 
einer Schicht zwischen den Ebenen &,, x, des Diffu- 
sionsgefäßes, das einen Querschnitt # hat. Diese 
Menge s ergibt sich durch Integration von c über die 
Schicht: 

%a %ı 
s=F: [0o-da=P- [ertegae. 


2 = 


Das Integral der Funktion 


ce a) 
erfc& = wj° € 


& 
wurde den Tafeln von CARSLAW und JAEGER [16] 
entnommen, 


Ein Vergleich mit Absorptionsmessungen 
bei vorhandener Phasengrenzfläche 


Die unter Ausschalten einer Phasengrenzfläche 
gemessenen Diffusionskonstanten lassen sich für das 
System Wasserdampf — Shell-Öl mit Werten ver- 
gleichen, die aus Messungen der Zeitabhängigkeit der 
Absorption bei vorhandener Phasengrenzfläche von 


F. Gross: Ditfusion von Wasserdampf in hochsiedenden Flbosigkeiten 


im Falle, daß sich das Shell-Öl schon mit a 
von 740 Torr im Gleichgewicht befindet, ist in Abb 
mit eingetragen als der mit einem Pfeil versehe 
Punkt über c/c,=1*. | 

Als Verhältnis der Diffusionskonstanten für ( 
Diffusion in unbegastes zur Diffusion in vorbegas: 
Shell-Öl berechnet sich also aus den Absorptior 
messungen bei vorhandener Phasengrenzfläche € 
Wert 7,5 (t und Z waren in beiden Fällen glei 
t=20 sec, 1=0,09 cm +10%). Die direkte Messu 
der Diffusionskoeffizienten ergab nach Tabelle 2 ı 
Verhältnis den Wert 3,3. 

Die Übereinstimmung ist nicht sehr gut. Sich 
scheint aber hinreichend, wenn man die Unsicherh 
der näherungsweisen Berechnung aus den Absoı 
tionskurven der Abb. 8 berücksichtigt. Die Beoba« 
tung, daß die Geschwindigkeit der Gleichgewich 
einstellung bei der Lösung von Wasserdampf 
Shell-Öl K8 davon abhängt, ob das Öl weitgehe 
gasfrei ist oder nicht, wird damit qualitativ aus eir 
Messung bestätigt, die von den Diffusionsmessung 
unabhängig ist. 


„abHEERBFEEFEBBFEEFEFEFEFFR 


Konzentrahonsverhältmis 
S 
1 
(= 
| 
L 
als 
Yen) 
| | | 


FH 
Einheiten der Difustonskonstanten 


Zeit 


Abb.8S. Konzentrationsverhältnis in Abhängigkeit von der Begasungszeit für Shell-Öl K8. 
Kurve 1 Wasserdampf ohne Vorbegasung des Öls; Kurve 2 Wasserdampf nach Vorbegasung mit Shell- 


N, bei 740 Torr Partialdruck 


JAECKEL und Gross [11] errechnet wurden. Abb. 8 
zeigt die Zeitabhängigkeit der Absorption von Wasser- 
dampf in Shell-Öl K8 bei vorhandener Phasengrenz- 
fläche, nach [11]. Kurvel gilt für die Absorption von 
Wasserdampf allein, Kurve 2 bei mit Stickstoff vor- 
gesättigter Flüssigkeit. In der Abb. 9 ist dienach [11] 
aus den Kurven der Abb. 8 errechnete Abhängigkeit 
der Diffusionskonstanten vom Konzentrationsver- 
hältnis c/c, wiedergegeben. (c, = Sättigungskonzen- 
tration bei dem jeweiligen Partialdruck des gelösten 


Statt D wurde hier ne: 


die Diffusionszeit und 2 die RR Dicke der Flüssig- 
keitsschicht eines fallenden Filmes bedeutet, in welche 
der Wasserdampf diffundiert. D wurde unter der 
Annahme berechnet, daß sich an der Phasengrenz- 
fläche in Zeiten, die gegen t vernachlässigbar sind, 
Gleichgewicht zwischen Gas und Flüssigkeit einstellt. 

Der direkt gemessene Wert der Diffusionskonstan- 
ten stellt einen Integralwert I Ihm entspricht in 


Abb. 9 der Mittelwert über . bei nn abe: 
Als solcher findet sich —.— = 0,15. 
Dies gilt für die Diffusion des Wasserdampfes in das 
gasfreie Shell-Öl. Der Wert für 


Gases). aufgetragen, wobei t 


nem I und t. 


für Wasserdampf 


. sich bei Jost [12]. 


E77] { M % 0 
Konzentratinsverhälins 


Abb.9. Diffusionskonstante von Wasserdampf 
Öl K8 in Abhängigkeit von der 
Wasserdampfkonzentration 

f 
Diskussion der Meßergebnisse 


- 


Obwohl nur wenige Meßergebnisse vorliegen, wur: 
versucht, diese mit theoretisch berechneten Diff 
sionskonstanten zu vergleichen, um eine Arbeit 
hypothese für die beobachteten Vorgänge zu i 
winnen. 


Molekularkinetische Betrachtungen über den M 
chanismus der Diffusion in Flüssigkeiten sind vor alle 
von Eyrkıs@ [17] u. Mitarb. sowie von FRENkEL [1 
versucht worden!. Die hier gemessenen Diffusior 
konstanten wurden mit Werten verglichen, die si 
nach EyRıngG und FRENKEL berechnen lassen. | 


Eyrıne betrachtet die Diffusion als eine Reakti 
vom Standpunkt der absoluten Reaktionsgeschwindi 
keiten aus. Er findet unter der Annahme, daß Schwi 
gungs- und Rotationszustände des ‚ruhenden“ Te 
chens und des Teilchens im Augenblick der Bewegu 
en a. 1 


* Dieser Wert entspricht der Sättigung des Öls mit Wass 
dampf. Die ‚Vorbegasung mit Stickstoff bis zur Sättigu 
ist also hier in erster Näherung gleich der Sättigung des ( 
mit Wasserdampf gesetzt worden. Diese Näherung ist d 
wegen berechtigt, weil die Molkonzentrationen von Stie 
und Wasserdampf im Shell-Öl bei den betrachteten P: 
drucken gleich groß sind [11]. 

1 Eine kurze Zusammenfassung beider Vorstellungen fi 


ı einer Ruhelage in die andere gleich sind, für die 
fusionskonstante 


-Z.( br J-ezurr 
„5 \2rım h 
Ü 


ist das mittlere freie Volumen pro Molekül der 
ssigkeit, d der mittlere Abstand der Moleküle der 
ssigkeit. entspricht der mittleren Ge- 
windigkeit des diffundierenden Komplexes entlang 
Reaktionskoordinate. EZ, bedeu- 
die Aktivierungsenergie pro Mol 
einen Komplex, bezogen auf die 
ste Energie des Anfangszustandes 
Nullpunkt. 

%, wurde aus den Dampfdruck- 
ven der Flüssigkeiten (Abb. 4) 
'eschätzt [19]. Im Gleichgewicht 
schen Dampf und Flüssigkeit gilt 
er der Annahme eines verschmier- 
‚ gleichförmigen Potentials für die Flüssigkeitsteil- 
n in der Flüssigkeit [19]: 


Tabelle 3. 


Shell-ÖLKS8 . . 
Paraffin-Öl . . 


— Verdampfungswärme pro Mol, p = Dampf- 
ck bei der Temperatur 7. Für EZ, wählt Eykıne 
ı Wert L,/3, weil dieser Wert etwa der Aktivierungs- 
:me der Viskosität entspricht, und in Flüssigkeiten 
Ber gilt. Die nach [6] aus der gemessenen Tem- 
aturabhängiskeit der Sättigungskonzentration be- 
hneten Lösungswärmen Z, für die Absorption von 
sserdampf sind aber wesentlich kleiner, wie fol- 
de Gegenüberstellung zeigt: 


Ly[3 Ls 

Kcal mol! Kcal mol! 
Shell-ÖÜlK8 . 4,9 | 0,83 
 Paraffinöl . . 5,3 | 0,50 


le Werte in Kcal/mol). 


FRENKEL [18] legt der kinetischen Betrachtung des 
fusionsvorganges in Flüssigkeiten die Vorstellung 
ı Löchern in der Flüssigkeitsstruktur zugrunde. Die 
»her vermitteln den Transportvorgang. Unter 
ser Annahme gewinnt FRENKEL für den Diffusions- 
ffizienten den Ausdruck 


D=1:d:5-e-(E+DIRT 


— mittlerer Abstand zwischen zwei Ruhelagen des 
_ diffundierenden Teilchens, 


= mittlere Geschwindigkeit des diffundierenden 
Teilchens, 
= Energie (pro Mol) für die Bildung eines Loches, 


= Energie (pro Mol) der gelösten Teilchen, um die 


 Energieschwelle der umgebenden Flüssigkeits- 


 teilchen zu überwinden. 


Die Energie E läßt sich aus der Oberflächenspan- 
ıg der Flüssigkeit abschätzen [18]. Für kreisrunde 
her findet FrENKEL bei van der Waalsschen Flüs- 


Ä 


- 
. 
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sigkeiten 
E=4n0,(r? — 6°): N,; r>6 


mit ö= 10° em, (r?)® = mittlerer Radius der Löcher, 
N, = Loschmidtsche Zahl, o, = makroskopische Ober- 
flächenspannung. Aus der Verteilung der Löcher 


en) 


dN,=N:-©(r)-e kT 


läßt sich r? berechnen, falls © (r) bekannt ist. © (r) läßt 
sich aber nicht ohne zusätzliche Annahmen bestim- 


Vergleich berechneter und gemessener Diffusionskoeffizienten 


Doyer. [em? - sec”!] 


EYRING FRENKEL 


D gem. 
[em? sec] 


B=bj3 | = |E+U=l 


| 
2,3-10° | 2,4-10°° 
7,1-10°7 | 2,7. 10° 


4,3 - 10 
9,2107 


men [12], [18]. Mit dem versuchsweisen Ansatz 


Ö(r) = const r 
ergibt sich 
kT 


470, 


Die daraus mit den Werten von o, für Shell-Öl K8 und 
Paraffin-Öl berechnete Energie für die Bildung eines 
Mols Löcher der mittleren Oberfläche Arr? ist 
600 cal/mol. Gemessen wurden als Lösungswärmen 
für Shell-Öl K8 Z,=830 cal/mol und für Paraffin-Öl 
L, = 500 cal/mol. 

E U ist als Aktivierungswärme des Diffusions- 
vorganges anzusehen. Sie entspricht der Lösungs- 
wärme des betreffenden Gases in der Flüssigkeit. Die 


R=ö4 


“ mittlere Geschwindigkeit der diffundierenden Teilchen 


kann man aus 
oo 
[ve mvl2kt qy ne 
0 


.n kT 

= -); 
fe mvl2kT qy uud 
0 


abschätzen. 


In der Tabelle 3 sind die gemessenen Diffusions- 
koeffizienten von Wasserdampf den nach der Eyring- 
schen bzw. Frenkelschen Formel errechneten gegen- 
übergestellt. Die Berechnung wurde für die Eyring- 
sche Formel für 2,=ZL,/j3 und für E,=L, = ge- 
messene Lösungswärme durchgeführt. 

Alle Messungen gelten für 7=293° K, die berech- 
neten Werte für 7=273°K. 

Als Wert für d wurde der mittlere Abstand der 
Flüssigkeitsmoleküle 

Imoı \& 
ee 
gewählt. 

Die Tabelle 3 zeigt, daß die nach FRENKEL be- 
rechneten Werte, die mit den Lösungswärmen als 
Aktivierungsenergie für die Diffusion berechnet wur- 
den, mit den gemessenen Werten für D einigermaßen 
befriedigend übereinstimmen. Die mit gleichem d und 
gleicher Aktivierungsenergie nach Eyking berech- 
neten Werte weichen von den gemessenen um 1 bis 
2 Größenordnungen ab. 

Dieser Vergleich gilt nur für die Diffusion des 
reinen Wasserdampfes in den entgasten Flüssigkeiten. 
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Für die Änderung des Diffusionskoeffizienten mit 
wachsender Konzentration oder bei Vorbegasung kann 
man sich folgendes überlegen: 

In der Frenkelschen Formel wird d im wesentlichen 
durch das Lösungsmittel bestimmt. Denn die ge- 
lösten Mengen der Inertgase liegen für die Sättigungs- 
konzentration in der Größenordnung 10 molgzs/ 
Molpissigkeit [6]. Der mittlere Abstand der Flüssig- 
keitsteilchen kann durch diese wenigen Gasmoleküle 
nicht so beeinflußt werden, daß der Diffusionskoeffi- 
zient sich um den Faktor 2 bis 4 ändert. Die mittlere 
Geschwindigkeit d der gerade diffundierenden Teil- 
chen hängt von der Temperatur und ihrer Masse ab. 

Es ist aus diesen Gründen wahrscheinlich, daß die 
Verringerung des Diffusionskoeffizienten durch schon 
gelöste Gase durch eine Zunahme des Exponential- 
faktors (EU), d.h. der Aktivierungsenergie für die 
Diffusion, zustande kommt. Eine geringe Änderung 
dieses Faktors kann D schon merklich herabsetzen. 


Zusammenfassung 


Es wurden die Diffusionskoeffizienten von Wasser- 
dampf in zwei Flüssigkeiten, Shell-Öl K8 und Pa- 
raffin-Öl, unter zwei verschiedenen Bedingungen ge- 
messen: 

1. die Diffusion in die bis auf Gleichgewichts- 
drucke der Restgase von 10° Torr entgasten Flüssig- 
keiten; 

2. die Diffusion, wenn in den Flüssigkeiten ein 
- ‚inertes Gas bei einem Partialdruck von 740 Torr bis 
zur Sättigung gelöst war. 

Die Messungen ergaben eine Abnahme des Diffu- 
sionskoeffizienten, falls ein Inertgas in der Flüssigkeit 
gelöst war. 

Die gemessenen Diffusionskoeffizienten werden mit 
Werten verglichen, die nach dem Löchermodell der 


Flüssigkeiten von FRENKEL berechnet wurden. 1 
Vergleich ergibt eine befriedigende Übereinstimmu 
Die Abnahme des Diffusionskoeffizienten von Was 
dampf nach vorangegangener Lösung eines iner 
Gases in der Flüssigkeit scheint nach dem Frenkelse 
Modell dadurch zustande zu kommen, daß die A 
vierungsenergie für die Diffusion mit wachsen 
Konzentration des Inertgases zunimmt. 

Für die Anregung zu dieser Arbeit und ihre w« 
wollende Förderung möchte ich Herrn Professor 
R. JAECKEL herzlich danken. Ferner gilt mein D: 
für apparative Unterstützung dem Ministerium 
Wirtschaft und Verkehr des Landes Nordrh 
Westfalen. 
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Fraktionierung und Entgasung in Öldiffusionspumpen 


Von WERNER BÄCHLER und HANS-GEORG NÖLLER 
Mit 9 Textabbildungen 
(Eingegangen am 4. August 1957) 


1. Einleitung 


In den letzten Jahren sind die an Öldiffusions- 
pumpen gestellten Anforderungen ständig gestiegen, 
vor allem durch die rasche Entwicklung auf dem Ge- 
biet der Kernphysik. Es werden Totaldrucke von 
einigen 10°” Torr oder noch weniger verlangt mit der 
zusätzlichen Bedingung, möglichst nur wassergekühlte 
Teile zu verwenden. Man sollte meinen, daß der Er- 
füllung dieser Forderungen keine größeren Schwierig- 
keiten entgegenstünden, da die Dampfdrucke der 
üblichen Diffusionspumpentreibmittel bei Kühlwas- 
sertemperatur zwischen einigen 10°” und einigen 
10° Torr liegen. Deshalb könnte man erwarten, daß 
Öldiffusionspumpen Endtotaldrucke, die diesen Wer- 
ten entsprechen, erreichen sollten. 

Die mit luftgeeichtem Jonisationsvakuummeter 
gemessenen Endtotaldrucke lagen jedoch im Bereich 
10° bis 10-5 Torr. Auch wenn man die wesentlich 


größere Ionisierungswahrscheinlichkeit der Öldämpfe 


berücksichtist und dementsprechend diese We 
durch etwa 13 dividiert [1], bleiben sie noch wesent! 
zu hoch. 

Schon früh hatte man erkannt, daß leichtflücht 
Bestandteile des Pumpentreibmittels, die zum 7 
durch Zersetzung stets neu gebildet werden, da 
verantwortlich sind. Daher bedeutete die von 
LoON [2] zuerst beschriebene und von HICKMAN 
ausgeführte Fraktioniereinrichtung in mehrstufi 
Öldiffusionspumpen einen wesentlichen Fortschr 
Allerdings‘. wurden auch mit fraktionierenden 
diffusionspumpen nur Totaldrucke von einigen10T 
erreicht!. In neuerer Zeit fand man, daß eine laufeı 
Reinigung des Treibmittels durch Entgasen eine V 
besserung des Totaldruckes ergibt ([4], [5])°. 


1 Über Fraktionierung und Enddrucke von Öldiffusic 
pumpen siehe z.B. JAECKEL: Kleinste Drucke [6]. | 
2 Wesentlich niedrigere Drucke als 10-° Torr wurden ins 
sondere mit dem Treibmittel Apiezon © erreicht [4], [7]J, 


N ne - 
id U Le da on 


3 


IX. Band 
ft 12 — 1957 


W. Bächter und H.-G. NöLter: Fraktionierung und Entgasung in Öldiffusionspumpen 


Später entstanden dann Zweifel, in welchem Maße 
aktionierung und Entgasung das Endvakuum ver- 
ssern, und ob man die Fraktionierung durch die 
ıbgasung ersetzen könne oder umgekehrt. Außerdem 
stand Unklarheit über den Einfluß der Treibmittel- 
b; denn es kam vor, daß in einer bestimmten Pumpe 
ı ganz bestimmtes Treibmittel gute Ergebnisse 
ferte, daß jedoch dasselbe Treibmittel in einer ande- 
ı Pumpe versagte. Um quantitative Aussagen über 
n Einfluß von Fraktionierung, Entgasung und 
eibmittelart machen zu können, haben wir die zu 
schreibenden Versuche durchgeführt. 


2. Fraktionierung 


Zunächst wurde in einer dreistufigen Diffusions- 
mpe der Trenngrad der Fraktioniereinrichtung ge- 
sssen. Unter dem Trenngrad einer Pumpe soll das 
rhältnis des Molenbruchs einer leichtflüchtigen 
eibmittelkomponente im gesamten Treibmittel- 
misch zum entsprechenden Molenbruch im Dampf 
t Hochvakuumstufe verstanden werden. 


Als Fraktionierung in Öldiffusionspumpen be- 
chnet man die Trennung von Treibmittelanteilen 
rschiedener Siedepunkte mit dem Ziel, im Siede- 
ssel der Hochvakuumstufe ein Gemisch möglichst 
chsiedender Anteile zu erhalten. Die Versuche 
ırden mit einer Öldiffusionspumpe DO-2001 mit 
ier Sauggeschwindigkeit von 2000 Liter/sec durch- 
führt. Der Pumpenkörper wurde seitlich unterhalb 
e drei Stufen angebohrt (Abb. 1). Durch die drei 
fnungen wurden kleine, wassergekühlte Auffang- 
richtungen für den Öldampf bzw. das Kondensat 
geschoben. Zur Dichtung der Vakuumdurchfüh- 
ıgen wurden Simmerringe verwendet. Das in den 


ffangvorrichtungen kondensierte Öl konnte in. 


Berhalb des Vakuumraums hängende Glaskolben 
ßen. Das auf diese Weise gesammelte Kondensat 
rde nach Ausschalten und Belüften der Pumpe je- 
ils auf seine Zusammensetzung hin untersucht. Die 
ssungen wurden mit bekannten Gemischen von 
eibmitteln verschiedener Dampfdrucke durchge- 
irt. Besonders gut hat sich hierzu eine Mischung 
n 25 Mol-% Tetrachlordiphenyl — Handelsname 
jphen A40 — und 75 Mol-% einer Mineralölfrak- 
n — Handelsname Diffelen — bewährt. Das 
schungsverhältnis dieser Substanzen kann in ein- 
her Weise durch den Brechungsindex bestimmt 
rden. Der Brechungsindex von Clophen ist 1,632 
d von Diffelen 1,481 bei 20° C. Nach dieser Methode 
it sich noch ein Clophenanteil von etwa 1 Mol-% 
chweisen. 

Bei einer Pumpe ohne Fraktioniereinrichtung, bei 
? alle drei Stufen aus einem gemeinsamen Siede- 
'äß gespeist werden, ergibt sich — wie zu erwarten — 
Dampf aller drei Stufen die gleiche Konzentration 
n Clophen, und zwar etwa 45 Mol-%. Eine solche 
'htfraktionierende Pumpe wurde durch Entfernen 
: mittleren Dampfsteigrohre aus der fraktionierenden 
mpe in Abb. 1 erhalten. Nach Wiedereinbau der 
impfsteigrohre ergab sich dagegen eine sehr wirk- 
ne Fraktionierung. In der Hochvakuumstufe waren 
r noch 7 Mol-% Clophen, in der Zwischenstufe 
Mol-%, dagegen in der Vorvakuumstufe jetzt 
Mol-% vorhanden. Für die nicht fraktionierende 
mpe wurde demnach ein Trenngrad von 0,56 er- 
2. f. angew. Physik einschl. Nukleonik. Bd. 9 
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mittelt, d.h. der Anteil des leichtflüchtigen Clophens 
im Dampf ist erheblich höher als in der Flüssigkeit. 
Das ist zu erwarten, weil Clophen leichter verdampft 
als Diffelen. In der fraktionierenden Pumpe dagegen 
erhält man für die Hochvakuumstufe einen Trenngrad 


Abb.lau.b. a Anordnung zur Messung der Fraktionierung; b horizontaler 
Querschnitt durch den Siederaum mit Dampfsteigrohren (schematisch) 


von 3,8. Im Idealfall dürfte im Dampf der Hoch- 
vakuumstufe überhaupt kein Clophen vorhanden sein, 
d.h. der Trenngrad müßte unendlich werden. Grund- 
sätzlich ist jedoch bei einem Zweistoffsystem durch 
0 

Mol% 


& 
Ss 


ES 
Ss 


Ciophenanteil im Dampf 
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% jä 2 3 mm 
Bodenabstand' des Innenfeils 


Abb.2. Einfluß des Bodenabstandes des Innenteils auf den Clophenanteil 
im Dampf der drei Düsen. Treibmittelfüllung: 25 Mol-% Clophen A 40 
(Tetrachlordiphenyl); 75 Mol-% Ditfelen (Mineralöl). Kurve1l: Hoch- 
vakuumdüse; Kurve 2: Zwischenvakuumdüse; Kurve 3: Voryakuumdüse 


Fraktionierung keine vollständige Trennung der Kom- 
ponenten möglich. 

Um eine gute Fraktionierwirkung zu erhalten, 
stehen bei den fraktionierenden Pumpen die Siede- 
räume nur durch gegenüberliegende Öffnungen mit- 
einander in Verbindung, so daß das Öl die langen durch 
Pfeile gekennzeichneten Wege zurücklegen muß 
(Abb. 1). Diese sorgfältige Führung des Öles wurde 
nun versuchsweise durch Anheben des Innenteils mehr 

43 
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oder weniger unwirksam gemacht, so daß durch den 
Bodenabstand des Innenteils eine unmittelbare Ver- 
bindung zwischen den Siederäumen entstand. Abb. 2 
zeigt die Konzentration des leichtflüchtigen Tetra- 


x=0 = 
mm 
H vi 
x=4 
z=20mm mm 
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Abb. 3. 
Düse und Kühlgrenze 


chlordiphenyl in Molprozent in Abhängigkeit vom 


Bodenabstand des Innenteils. Man erkennt, daß schon 


bei einem Abstand von 3 bis 4mm praktisch keine 
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70 
Abb. 4a—c. a Temperatur- in ß 
meßstellen 1, 2, 3. Abstand x 
zwischen unterer Düse und 
Kühlgrenze. b Temperatur # 
an den Meßstellen 1, 2, 3 18 


in Abhängigkeit vom Ab- 

stand x. e Totaldruck Pro 

nach 20 Std Pumpzeit, Pump- 

zeit f3.10-s zur Errei- c) 

chung eines Totaldruckes von 

3 - 10”® Torr in Abhängigkeit 2, ” 
vom Abstand x 


mm # 


20 
Abstand x 


Trennung mehr auftritt, daß jedoch bei Bodenabstand 
null eine erhebliche Trennwirkung zu erreichen ist!. 

Weiterhin ist aus Abb. 2 ersichtlich, daß schon ein 
Bodenabstand von 0,5 mm eine Verschlechterung des 


1 Dieses Ergebnis scheint Messungen von Cor und Rıppı- 
FORD [7] zu widersprechen, die eine starke Abhängigkeit des 
Endtotaldruckes vom Bodenabstand noch bei einigen Zenti- 
meter feststellten. Jedoch scheint der beobachtete Rffekt nicht 
auf der Fraktionierung, sondern auf der Entgasung zu be- 
ruhen (s. Abb. 4 und 5). 


Düsenanordnung für verschiedene Abstände x zwischen unterer 


Trenngrades um 100% von 3,6 auf 1,8 mit sich brin 
Der große Einfluß des Bodenabstandes auf den Trer 
grad überrascht nicht mehr, wenn man eine Gl 
diffusionspumpe in Betrieb beobachtet: Die stark 
Siedeverzüge im Kessel haben zur Folge, daß < 
Treibmittel in den einzelnen Siederäumen ständig 
turbulenter Bewegung ist. Sobald zwischen Innent 
und Boden der Pumpe ein kleiner Spalt frei ist, ka 
durch die Turbulenz Treibmittel von einem Siederan 
in den anderen gelangen. 


3. Entgasung 


Die Entgasung dient zur laufenden Reinigung ( 
Treibmittels von Verunreinigungen und Zersetzun; 
produkten. Eine sehr wirksame und einfache M: 
nahme zur Selbstreinigung des Öles ist die Erwärmu 
des an den Wänden herablaufenden Kondensats duı 
die Kondensationswärme des Dampfes der unter 
Düse. Man erreicht Temperaturen von etwa 130 
dadurch, daß man den Kühlmantel nur bis zur Hö 
der unteren Düse herabzieht (Abb. 3, I). Die leic] 
flüchtigen Bestandteile verlassen dann das Konden:; 
und können von der Vorpumpe abgesaugt werden. ] 
folgenden Versuche zeigen den Einfluß, den der A 
stand x der unteren Düse von der unteren Kü 
grenze des Pumpenkörpers auf den Totaldruck h 
In Abb. 3 sind die dabei verwendeten Düsenanoı 
nungen mit vier verschiedenen Abständen x wied 
gegeben. Abb. 4 zeigt die Temperaturen in der Eı 
gasungszone, sowie den nach 20 Std erreichten Tot 
druck Pr, und die Zeit f3.10- zur Erreichung v 
3 10% Torr in Abhängiskeit vom Abstand x. 

Schließlich ist in Abb. 5 der zeitliche Verlauf < 
Totaldruckes für die verschiedenen Düsenanordnt 
gen wiedergegeben. Die Versuche wurden mit eir 
Diffusionspumpe DO-101 gemacht. Alle Flansche 
der Hochvakuumseite wurden mit Aluminiumring 
gedichtet. Für jede Messung wurde eine Treibmitt 
füllung von 50 cm? ungebrauchtem Narcoil 40 (1 
nonylphthalat) verwendet. Die Totaldruckmessu 
erfolgte in einer Anordnung nach Abb. 6. Alle Druc 
angaben beziehen sich auf ein luftgeeichtes Toni: 
tionsvakuummeter. Die Kurven der Abbildunger 
und 5 zeigen, daß bei x=0 ein erheblicher Gewi 
sowohl hinsichtlich des Endtotaldruckes als auch < 
Pumpzeit erreicht wird. 


4. Totaldruck 


Zur näheren Untersuchung des Einflusses v 
Fraktionierung, Entgasung und Treibmittelart & 
den Totaldruck wurde mit einer Öldiffusionspum 
DO-501 in verschiedenen Anordnungen und n 
verschiedenen Treibmitteln der Totaldruck in A 
hängigkeit von der Pumpdauer gemessen. Die v. 
wendete Meßanordnung ist in Abb.6 schematis 
wiedergegeben. Über der Diffusionspumpe befa 
sich ein wassergekühltes Baffle, darüber ein Reduzi 
stück und anschließend eine Meßkammer aus Met 
für ein Einbausystem mit Ionisationsvakuummet 
triode?. Die Meßkammer hatte eine Temperatur v 
etwa 20°C. Zum Abdichten der Flansche wurd 
Aluminiumringe verwendet. Alle Versuche wurd 
unter gleichen Bedingungen durchgeführt. Vor Begi 
jedes gewerteten Versuches wurde ein Leerversu 


2 Es wurde eine Vakuummetertriode nach ALPERT ] 


“ nutzt, deren Meßbereich sich bis zu 10”? Torr erstreckt, 


„Eu u F7 


ternommen und hierbei jeweils ein Totaldruck von 
ser als 1-10* Torr erzeugt. Dann wurde die 
mpe 20 min mit der eingebauten Schnellkühlung 
sekühlt, 40 min belüftet, 1 min grob evakuiert und 
schließend die Heizung eingeschaltet. 


wo’ 


a 


ee W. Bächter und H.-G. NöLLer: Fraktionierung und Entgasung in Öldiffusionspumpen 615 


druck von weniger als 1: 10° Torr erreicht worden 
war, die Entgasung wieder verschlechtert. Wie nicht 
anders zu erwarten, begann der Druck daraufhin er- 
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Abb. 5. 


Abb. 6. 


Abb.5. Zeitlicher Verlauf des Totaldruckes für verschiedene Düsenanordnungen I, II, III, IV mit verschiedenen Abständen & (s. Abb. 3) 


Abb. 6. Anordnung zur Messung des Totaldrucks. Über der Pumpe befindet sich ein wassergekühltes Baffle, darüber eine Meßkammer mit 
eingebauter Ionisationsyvakuummeterröhre. In Höhe des Vorvakuumstutzens ist eine zusätzliche Kühlschlange gelegt 


Die relative Luftfeuchtigkeit lag bei allen Messun- 
ı bei etwa 75%. Die Apparatur wurde in keinem 
le ausgeheizt. Als Treibmittel wurde stets eine 
lung von 200 em? ungebrauchtem Öl verwendet. 


> serienmäßige Pumpe ist mit Fraktionier- und 


tgasungseinrichtung ausgerüstet. Um ihren Ein- 
ß auf den Totaldruck experimentell zu bestimmen, 
anten in der Versuchspumpe Entgasung und Frak- 
nierung wahlweise weitgehend unwirksam gemacht 
rden. Zur Verschlechterung der Entgasung wurden 
ı das Pumpengehäuse in Höhe des Vorvakuum- 
tzens zwei zusätzliche Kühlwindungen gelegt, so 
ß die Temperatur dort nur 20 bis 30° C betrug statt 
) bis 140°C bei der normalen Pumpe. Die Frak- 
nierung wurde dadurch verschlechtert, daß zwi- 
ien Innenteil und Pumpenboden ein 3 mm starker 
aht gelegt wurde, so daß sich das Treibmittel im 
ızen Siedegefäß verhältnismäßig gut mischen 
ante (Abb. 2). Gleichzeitig wurde das Innenteil 
terhalb der Vorvakuumstufe um 3mm gekürzt, 
mit sich die Düsen relativ zum Pumpengehäuse und 
mit zum Kühlwassermantel auf derselben Höhe 
anden. 

In Abb.7 ist der zeitliche Verlauf des Total- 
ıckes für eine Mineralölfraktion mit dem Handels- 
men Diffelen aufgetragen. Die Abb. 8 enthält die 
ssprechenden Messungen für das Treibmittel Di- 
aylphthalat, Handelsname Narcoil 40. Die Be- 
atung der Entgasung geht vor allem aus den Kurven 
und 4 hervor. Nachdem sich jeweils das Druck- 
ichgewicht eingestellt hatte, wurde die Zusatz- 
hlung ausgeschaltet, damit die Entgasung wieder 
"ksam werden konnte. Unmittelbar danach fiel 
° Druck dann schnell ab (Kurven 3a und 4a). In 
em Fall wurde anschließend, nachdem ein Total- 
Z. f. angew. Physik einschl. Nukleonik. Bd. 9 


neut anzusteigen (Kurve 3b). Die Ergebnisse der 
Abb. 7 und 8 zeigen, daß Fraktionierung und Ent- 
gasung den Enddruck erheblich verbessern. Beide 

20 


Torr 


20° 
S 
N 
RS 

Did 

7 

0 ° n h w? 
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Abb. 7. Totaldruckverlauf mit Diffelen. Kurve 1: Normalausführung mit 

guter Fraktionierung und guter Entgasung. Kurve 2: Mit guter Fraktio- 

nierung, aber schlechter Entgasung. Kurve 3: Mit schlechter Fraktionie- 

rung, aber guter Entgasung. Kurve 4: Mit schlechter Fraktionierung und 
schlechter Entgasung 


Maßnahmen wirken in derselben Richtung, jedoch in 

charakteristisch unterschiedlicher Weise. Aus massen-. 

spektroskopischen Messungen [8] ist bekannt, daß 

sich Narcoil 40 in der Pumpe wesentlich leichter zer- 

setzt als Diffelen. Die laufend produzierten leicht- 
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flüchtigen Verunreinigungen lösen sich im Öl und er- 
- reichen bei unvollkommener Entgasung eine erhebliche 
Konzentration. Die Fraktionierung verbessert die 
Situation auf Grund ihres endlichen Trenngrades nur 
wenig (vgl. Abb. S, Kurven 1, 3 und 4). Bei Anwesen- 
heit von leichtflüchtigen Verunreinigungen, die aus 
dem Pumpenöl oder auch aus dem Vakuumprozeß 
stammen können, wirkt sich daher eine gute, das Öl 
laufend reinigende Entgasung besonders vorteilhaft 
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Abb.8. Totaldruckverlauf mit Narcoil 40. Kurve: Normalausführung 
mit guter Fraktionierung und guter Entgasung. Kurve 2: Mit schlechter 
Fraktionierung, aber guter Entgasung. Kurve 3: Mit guter Fraktionierung, 
aber schlechter Entgasung. Kurve 3a: Mit guter Fraktionierung und guter 
Entgasung. Kurve 3b: Mit guter Fraktionierung, aber schlechter Ent- 
gasung. Kurve 4: Mit schlechter Fraktionierung und schlechter Entgasung. 
Kurve 4a: Mit schlechter Fraktionierung, aber guter Entgasung. Kurve 5: 
Ohne Fraktionierung, mit schlechter Entgasung. Der Wiederanstieg der 
Kurve 3, Kurvenast 3b, deutet auf die laufende Zersetzung des 
Treibmittels hin 


aus. Wenn jedoch nur geringe Mengen leichtflüchtiger 
Verunreinigungen vorhanden sind oder entstehen, ist 
der Einfluß der Entgasung auf den Totaldruck ent- 
sprechend geringer. Daher erreicht man mit Diffelen 
unter sauberen Arbeitsbedingungen auch ohne Ent- 
gasung wesentlich niedrigere Drucke als mit Narcoil40. 
Die Verbesserung durch die Fraktionierung ist stärker 
als durch die Entgasung (vgl. Abb.7, Kurven]1, 2 
und 4). 

Die Antwort auf die eingangs gestellte Frage nach 
dem Einfluß von Fraktionierung, Entgasung und 
Treibmittel lautet also: 

Fraktionierung und Entgasung ergänzen sich da- 
rin, die Fehler der organischen Treibmittel, nämlich 
ihre Zersetzlichkeit und Uneinheitlichkeit, sowie Ver- 
unreinigungen aus dem Vakuumprozeß usw. weit- 
gehend unwirksam zu machen. 

Man erreicht so auch mit mäßigen Treibmitteln 
(Narcoil 40) gute Totaldrucke (Abb. 8, Kurve 1). Mit 
guten Treibmitteln (Diffelen) ergeben sich jetzt wei- 


tere Möglichkeiten, da man bei Verwendung v 
Metalldichtungen und Vermeidung von gasend 
Kunststoffen oder Gummi extrem niedrige Druc 
erhält (s. auch [9]). Durch Ausheizen des Rezipient 
bei mindestens 100°C verkürzt man die Pumpz 
erheblich. Abb. 9 zeigt als Beispiel eine Druckz« 
kurve, die nach 10 Std einen Totaldruck von 4-1 
Torr erreicht. Als Treibmittel diente ein Versuch 
(Diffelen V) mit besonders niedrigem Dampfdruck 


Abb.9. Totaldruck in Abhängigkeit von der Auspumpzeit. Kurve: 

gebrauchtes Treibmittel, Apparatur und Meßkammer vom Anheizbe; 

der Pumpe 2 Std lang bei 150° C ausgeheizt. Kurve 2: Gebrauchtes Tı 

mittel. Nach einer Pumpdauer von 6 Std wurden Apparatur und 2 
kammer 2 Std lang bei 150°C ausgeheizt 


Zusammenfassung 


Der Totaldruck von Öldiffusionspumpen, der s 
aus dem Sättigungsdampfdruck des Treibmittels ı 
dem Partialdruck von im Treibmittel gelösten leic 
flüchtigen Verunreinigungen zusammensetzt, läßt s 
durch Fraktionieren und Entgasen. des Treibmittel: 
der Pumpe sowie geeignete Treibmittelwahl erheb) 
verbessern. Die experimentelle Untersuchung je 
dieser Maßnahmen ergibt, daß optimale Ergebn 
nur durch ihr Zusammenwirken erreicht wer: 
können. 


Literatur: [1] REıcz, G.: Z. angew. Phys. 9, 23 (1957) 
[2] Franz. Patentschrift Nr. 765978, 1933. — [3] Hıck» 
K.C.D.: J. Franklin Inst. 221, 215, 383 (1936). — [4] 1 
HAM,D., B.D. Power u. N.T.M. Dennis: Vacuum 1, 
(1951). — [5] Deutsche Patentschrift Nr. 926193, 1951 
[6] JAECKEL, R.: Kleinste Drucke — ihre Messung und 
zeugung. Berlin-Göttingen-Heidelberg: Springer 1950. 
[7] Coe, R.F., and L. RıppIFoRD: J. Sei. Instrum. 32, 
(1955). — [8] REıcz, G., u. H.G. NÖLLER: Z. angew. P: 
9, 617 (1957). — [9] HAerEr, R., u. O. WINKLER: Vaku 
Technik 5, 149 (1956). 

Dipl.-Phys. WERNER BÄCHLER 

und Dr. HAns-GEORG NÖLLER, 
E. Leybold’s Nachfolger, Köln-Bayent 


Rt 6: Reıcm und H.-G. Nörzer: Partialdruckanalysen des Enddruckes von Öldiffusionspumpen 


Kerr eo. i 
} N En “ 


617 


Partialdruckanalysen des Enddruckes von Öldiffusionspumpen mit dem Omegatron 


Von 6. Reıcuh und H.-6. NöLLER 
Mit 6 Textabbildungen 
(Eingegangen am 15. August 1957) 


In einer früheren Arbeit [1] wurde festgestellt, daß 
° Enddruck einer Öldiffusionspumpe außer durch 
ı Sättigungsdampfdruck des Treibmittels auch noch 
rch leichtflüchtige Substanzen gegeben sein muß, 
als Zersetzungsprodukte des Treibmittels gedeutet 
rden. Inzwischen wurden weitere Messungen [2] 
xannt, die auf den Einfluß der Gasabgabe, speziell 
: Dichtungsmaterialien, hinwiesen. Weiterhin wurde 
' Wirkung von Fraktionierung und Entgasung in 
liffusionspumpen untersucht [3]. Außerdem zeigten 
ene Messungen, daß der Enddruck bei Verwendung 
es maschinengekühlten Baffles (— 40° C) zunächst 
ht in dem Maße sank, wie an sich erwartet wurde. 
Diesen Untersuchungen haftet jedoch der Mangel 
‚ daß lediglich Totaldrucke mit für Luft geeichten 
lisationsmanometern gemessen wurden. Es war 
o nicht möglich, Aussagen über die Art der Gase 
1 Dämpfe zu machen, durch die die jeweils gemes- 
en Drucke gegeben sind. Darüber hinaus war es 
>»h nicht möglich, zwischen der Gasabgabe von den 
erflächen (evtl. Undichtigkeiten) und den Gasen 
1 Dämpfen zu unterscheiden, die durch die Pumpe 
1 durch das Treibmittel selbst gegeben sind. Daher 
ien es interessant, die den Enddruck bestimmenden 
ktoren durch Messung der Partialdrucke zu unter- 
hen. 

Massenspektrometrische Untersuchungen über den 


ddruck von Öldiffusionspumpen wurden bereits. 


chgeführt [4], [5]. Da jedoch normale Massen- 
ktrometer benutzt wurden, die sich — wie noch 
jeigt wird — für hochvakuumtechnische Messungen 
lecht eignen, und danur Einzelmessungen vorliegen, 
d die Ergebnisse nicht sehr aufschlußreich. 

In der folgenden Arbeit soll über Partialdruck- 
ılysen mit einem speziellen kleinen Massenspek- 
meter, dem Omegatron berichtet werden. Auf 
und dieser Messungen ist es möglich, Aussagen über 
‘ Art und die Menge der Zersetzungsprodukte und 
ıstigen leichtflüchtigen Komponenten zu machen 
d Hinweise für die Entwicklung hochwertiger Treib- 
ttel zu erhalten. 


Das Omegatron 


Wirkungsweise 


Partialdruckmessungen mit dem Massenspektro- 
ter sind grundsätzlich mit der folgenden Schwierig- 
t behaftet: 

Die Gase und Dämpfe, deren Partialdrucke be- 
mmt werden sollen, werden von den inneren Ober- 
chen des Massenspektrometers adsorbiert. Daher 
ßt man zunächst zu niedrige Partialdrucke. Die 
astelldauer des Adsorptionsgleichgewichtes beträgt 
nach Gasart viele Stunden oder Tage. Da sich 
loch in dieser langen Zeitspanne der ursprünglich 

messende Druck ändert, und zwar meistens ab- 
umt, stellt sich möglicherweise das Gleichgewicht 
e nicht ein, und man mißt nach langer Zeit meistens 
2. £. angew. Physik einschl. Nukleonik. Bd. 9 
R. 


B 


zu hohe Partialdrucke. Es gibt keine Möglichkeit fest- 
zustellen, ob das Gleichgewicht erreicht ist. Um diese 
Schwierigkeiten zu vermeiden, muß man ein Massen- 
spektrometer verwenden, das nur sehr geringe innere 


Zonenfänger 


| Aeitomeer 
Abb.1. Schematischer Aufbau des Omegatrons 
Oberflächen hat und leicht auszuheizen ist. Dann 


verkürzen sich die Einstellzeiten des Gleichgewichtes 
auf Stunden, so daß Messungen möglich werden. Als 


HF-GEn. 


lokaler 


Abb.2. Schaltbild zum Omegatron. i” Ionisierungsstrom 2 wA; ö+ Ionen- 

strom, Nachweisgrenze des Gleichstromverstärkers (Schwingkondensator- 

verstärker) 1-10"? A; iz Kathodenheizstrom; Upr Hochfrequenzspannung 

0,2 bis 2 V, Frequenzbereich s. Tabelle 1, Spalte 3; B Magnetfeld 2100Gß; 
U+ Vorspannung des Abschirmgehäuses 0,1 bis 0,6 V 


geeignetes Massenspektrometer hat sich das zuerst von 
HıppLE [6] u. Mitarb. angegebene Omegatron [7], 
[8] bewährt, dessen schematischer Aufbau und Wir- 
kungsweise die Abb. 1 und 2 zeigen. Es handelt sich 
im Prinzip um ein kleines Cyklotron. In Resonanz, 
d.h. wenn die Kreisfrequenz der angelegten Hoch- 
frequenzspannung 


o=-5B (1) 


ist, wobei e die Ladung des Teilchens, M seine Masse 

und B die Magnetfeldstärke bedeutet, beschreiben die 

Teilchen eine Spiralbahn und treffen schließlich auf 
43b 
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den Ionenfänger. Man kann so durch Verändern der 
Frequenz nacheinander den Ionenstrom der anwesen- 
den Massen als Maxima erhalten. 


Aufbau 


Bei der Entwicklung eines zur Messung von Partial- 
drucken geeigneten Omegatrons wurde besonderer 
Wert auf einen einfachen Aufbau, kleine Abmessun- 
gen und gute Ausheizbarkeit gelegt. Das verwendete 


Tabelle 1 
1 2 3 4 Me 
| Ai Fr, Si ne 

ar nl v UHr | HEBEBen || BD Hronz 
— | 2 | [kHz] | [Volt] 4 | bereich tienkeit | lichkeit 
H, | 21600 | 1,5 | 0,025 | 1-10 | 1100 | 435 
He 4 | 800 1,5 | 0.221 800 | 145 
Ne 20 160 | 0,6 TOWER 670 | 230 
NE 28 | 1142| 0,6 1,98 | 11-33 | 1000 | 1000 
0, 32 | 100 0,67 17.2,587 | 1150 | 1150 
Ar .| 40 | 80-1 0,4 2,68 | 1000 | 1400 
CO, | 44 72,7) 0,4 | 3,25 |über34| 735 | 1200 
Kr ir 847) 381) 0,4111,8 520 | 980 
x 12 | 22| 04 | 292 260 | 820 

Spalte5: Theoretische Linienbreite in Masseneinheiten, 


berechnet nach (2). Spalte 7: Ionenstrom i* [x 10: A] bei 
gleicher Ionisationsmanometeranzeige entsprechend einem 
Druck von 1x 10* Torr Stickstoff. Spalte 8: Ionenstrom i* 
[x 10 A] bei einem tatsächlichen Druck von 1 x 10° Torr. 


System hat eine Größe von 20 x 20 x 20 mm und ist 


auf einem Preßteller mit sechs Durchführungen und 


einer zentralen, hochisolierten Durchführung für den 


22 
N Ort Art C07* X*t Krt Ki 
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Abb.3. Massenspektrum nach Einlaß verschiedener Gase mit folgenden 

Partialdrucken: X: 5,6-10® Torr; Kr: 8,8- 10"? Torr; CO;: 5,3 10% Torr; 

Ar: 5,2-10® Torr; O::10,6-10=® Torr; N;3:11,3-10=® Torr. Gesamtdruck: 
4,7 - 10°” Torr 


Ionenstrom aufgebaut. Der Durchmesser des um- 
gebenden Glasrohres beträgt 34 mm. Für den Aufbau 
wurde zunächst eine Kupfer-Nickellegierung (Kon- 
stantan), später Platin-Iridium verwendet. 

Zur Justierung werden System oder Magnet so 
lange verschoben, bis der auf den Auffänger gelangende 
Elektronenstrom seinen maximalen Wert erreicht. 
Dann ist der Emissionsstrom nur wenig größer als 
der Auffängerstrom und Auflösung und Empfindlich- 
keit erreichen optimale Weite. 


Der verwendete Permanentmagnet hat folgen 
Daten: 


Feldstärke: 2100 GB, 
Polschuhdurchmesser: 380 mm, 
Polschuhabstand: 37 mm, 
Gewicht: 85 kg. 


Auflösungsvermögen, Empfindlichkeit und Eichung 
Das Auflösungsvermögen 


M e 


= 1, DB? 
AM M 


25, 
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nimmt mit zunehmender Masse ab (s. Tabelle 
Spalte 5). r, ist der größte Radius der Ionenbahn 
und Z, die elektrische Hochfrequenzfeldstärke. 
besteht nun die Möglichkeit, durch Änderung d 
Hochfrequenzspannung (oder der magnetischen Fe 
stärke) immer das gleiche Auflösungsvermögen einz 
stellen. Dagegen spricht einmal, daß dieses Verfahr 
für fortlaufende Messungen sehr umständlich ist uw 
daß zum anderen die Empfindlichkeit, wie an sich 
erwarten, in hohem Maße von der Hochfrequenzspa 
nung abhängt und insbesondere bei kleinen Spannu 
gen sehr gering wird. Es wurde deshalb so verfahre 
daß jeweils über einen bestimmten Massenbereich ei 
konstante Hochfrequenzspannung eingestellt wur 
(s. Tabelle 1, Spalte 6). Die Tabellel gibt gleic 
zeitig die Empfindlichkeit für verschiedene Gase 
und zwar einmal in Spalte 7, bezogen auf die gleic 
Ionisationsmanometeranzeige und zum anderen 
Spalte 8, umgerechnet auf die tatsächlichen Drucl 
Da es nur mit sehr großem Aufwand möglich ist, d 
Omegatron für sämtliche interessierenden Gase 
eichen, möge der Hinweis genügen, daß — abgeseh 
von den höheren Massen — die Abhängigkeit < 
Empfindlichkeit des Omegatrons von der Gasart et; 
der einer Ionisationsmanometerröhre (Eichfaktor 
s. [9]) entspricht. Die Nachweisgrenze liegt etwa ] 
einem Partialdruck von 2:10 Torr. Die gröf 
nachweisbare Masse ist etwa 200. Eine einwandfr: 
Funktion des Omegatrons ist nur bei Gesamtdruck 
unter 2-10 Torr gegeben. Abb. 3 zeigt ein Spe 
trum,.das nach Einlaß verschiedener Gase auf: 
nommen wurde und einen Überblick über das Aı 
lösungsvermögen gibt. 


Die Partialdruckanalyse 
Meßverfahren 


Den schematischen Aufbau des Pumpstandes { 
die Enddruckanalysen zeigt Abb.4. Über der ( 
diffusionspumpe befindet sich ein wassergekühltes 
und ein maschinengekühltes Baffle (2). Unmittell 
oberhalb des zweiten Baffles ist das Omegatron 
und die Ionisationsmanometerröhre (4) angeordn 
ebenso ein Nadelventil (5) zum Einlaß von Eichgas: 
Sämtliche Verbindungen bis auf den Anschluß « 
Omegatrons wurden mit Aluminiumringen gedicht 
Für die letztere wurde ein Perbunanring verwend 
Die Metallteile des Omegatrons und der Ionisatio: 
manometerröhre wurden durch Induktionserwärmu 
bzw. durch Elektronenbombardement ausgeheizt, ( 
Glasteile durch ein elektrisches Heizband und die M: 
kammer oberhalb des zweiten Baffles durch Was 
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"Die Druckmessung ist insofern etwas problema- 
ch, als bekannt ist, daß eine reelle Druckmessung 
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). 4. Schematische Anordnung des 
ımpstandes, Öldiffusionspumpe 
-501 mit (I) wassergekühltes 
fle; (2) maschinengekühltes Baffle; 
Omegatron; (4) Ionisationsmano- 
meterröhre; (5) Nadelventil 


nur mit einem in einer 
Meßkammer frei auf- 
gehängten Manometer- 
system möglich ist. 
Einer solchen Anord- 
nung stand aber entge- 
gen, daß sich das Mano- 
meter nicht zu nahe am 
Magneten befinden darf 
(Fälschung der Anzeige 
durch den Einfluß des 
Magnetfeldes), und daß 
dasOmegatronmöglichst 
nahe an der Pumpe ange- 
ordnet sein soll. Da die 
letzte Forderung wesent- 
licher erschien, wurde 
hierauf besonderer Wert 
gelegt. 

Bei den Messungen 
mit dem „Omegatron 
entstanden >% zunächst 
Schwierigkeiten #4 da- 
durch, daß in Gegen- 
wart von höheren Koh- 
lenwasserstoffen (Treib- 
mitteldämpfe) Oberflä- 
chenveränderungen in- 
folge Adsorbtion statt- 
fanden, die eine Ände- 


ng der Potentialverteilung-im System verursachten. 
erdurch wurde die Empfindlichkeit wesentlich be- 


Apiezonai! C 
20 A=4-10°8Torr 
3=1-08Torr 


DifelenV 
AT Ares Tor 
A-1210 8Torr 


Au 

WFT Dielen 
A= 3:10 8Torr 

20- A=17:0°Torr 


Norenil90 
B= 32-10 Torr 
wo = 21-0 Tore 


Masse 


b.5a—d. Enddruckanalyse mit verschiedenen Treibmitteln bei 13° C 
ffletemperatur (ges.Höhe der Linien) und bei — 40° C Baffletemperatur 
cht schraffiert gezeichneter Teil der Linien). Die obere Druckangabe Pı 
ieht sich auf die höhere Baffletemperatur, die untere P, auf die niedrige 
” Baffletemperatur 


ıflußt; in einigen Fällen versagte das Omegatron 
gar vollständig. Es war auch durch anschließendes 
üsheizen nicht mehr!mit Sicherheit funktionsfähig 
ı machen. Abhilfe hat der Aufbau des Systems aus 


Platin-Iridium geschaffen, dessen Oberfläche durch 
Ausheizen anscheinend wieder weitgehend regeneriert 
wird. 

Meßergebnisse 


Bei den Messungen handelte es sich darum, ver- 
schiedene Treibmittel auf ihre Beständigkeit und 
ihre sonstigen Eigenschaften hin zu prüfen, d.h. 
es sollte unter anderem festgestellt werden, wel- 
ches Treibmittel den geringsten Anteil an leicht- 
flüchtigen Zersetzungsprodukten bildet. Da in einem 
Massenspektrometer bei Anwesenheit von schweren 
Kohlenwasserstoffmolekülen stets bei der Ionisierung 
durch Elektronenstoß Spaltprodukte entstehen, muß 
man eine Methode suchen, um die in der Pumpe ent- 
stehenden Zersetzungsprodukte von den in der Ionen- 
quelle gebildeten zu unterscheiden. Dies ermöglicht 


E50 A 
an || 


Et 


Abb. 6. Spektrum von Diffelen, Druck 2 - 10° Torr, 13° C Baffletemperatur 


der wesentlich höhere Dampfdruck der Zersetzungs- 
produkte im Vergleich zu dem Treibmittel selbst. Man 
nimmt daher das Spektrum zunächst bei einer Kühl- 
wassertemperatur von etwa 13°C auf (der normalen 
Leitungswassertemperatur) und kühlt anschließend 
das zweite Baffle mit Hilfe einer Kühlmaschine auf 
etwa —40°C. Dann nimmt der Dampfdruck des 
Treibmittels auf Grund der Dampfdruckkurve um 
mehrere Zehnerpotenzen ab, so daß die schweren 
Moleküle praktisch verschwinden. Nur die leicht- 
flüchtigen Zersetzungsprodukte aus der Pumpe ge- 
langen jetzt noch durch das Baffle in das Massen- 
spektrometer, da sie auch bei — 40° © nicht konden- 
sieren und sich wie ein Permanentgas verhalten. Da 
keine schweren Moleküle in nennenswerter Anzahl 
mehr vorhanden sind, ist das Spektrum der leicht- 
flüchtigen Kohlenwasserstoffe jetzt nur durch Zer- 
setzungsprodukte, die aus der Pumpe stammen, ge- 
geben. 

Die in Abb. 5a—d gezeigten Analysen sind Mittel- 
werte von jeweils 2 bis 3 Meßreihen. Zur Einstellung 
des Gleiehgewichtes wurden die Bedingungen nach 
gründlichem Ausheizen des Omegatrons mindestens _ 
20 Std nicht geändert. Ein Beispiel einer geschriebe- 
nen Meßkurve zeigt Abb. 6 (Diffelen). Das Auflösungs- 
vermögen gestattet nicht eine Unterscheidung zwischen 


620 


den einzelnen Kohlenwasserstofflinien, wohl aber 
lassen sich die einzelnen Kohlenwasserstoffgruppen mit 
jeweils einem weiteren Kohlenstoffatom u In 
diesem Sinne sind auch die Angaben (3. Sag 
O,... usw. zu verstehen. Die ee 
bei höheren Massen sind wegen der großen Breite der 
Linien nicht mehr exakt. Die Massenskala ist in log- 
arithmisch reziprokem Maß geteilt, was etwa dem regi- 
strierten Linienabstand entspricht. Die gesamte 
Höhe der Linien gibt das Spektrum bei 13°C Kühl- 
wassertemperatur wieder, der nicht schraffiert gezeich- 
nete Teil das Spektrum bei —40°C. Die jeweils an- 
gegebenen Drucke sind Stickstoffäquivalentdrucke. 
Abb. 5a zeigt diese Messungen mit Narcoil 40. 
Man erkennt, daß bei Kühlwassertemperatur neben 


Tabelle 2 
Viskosität | j Mitt] 
Substanz bei 25°C | 2 A Molekular- 
[ep] ii gewicht 

Narcoil 40, Di-3,5,5-Trime- 

thylhexylphthalat . . . 70 0,966 418 
Diffelen, stark raffinierte 

hochvakuumdestillierte 

Erdölfraktion . , Kae: 170 0,875 450 
Diffelen V, schwere Fraktion 

von Ditfelen . „u... 196 0,876 | 490 
Apiezonoil C, hochvakuum- | 

destillierte Erdölfraktion 193 0,876 | 480 


den leichten Massen auch schwere Massen* vor- 
handen sind. Diese schweren Massen verschwinden 
jedoch in dem Spektrum bei —40°C. Dagegen er- 
niedrigen sich die Partialdrucke der leichtflüchtigen 
Bestandteile nur um den Faktor zwei. Man muß also 
daraus schließen, daß bei Narcoil 40 erhebliche Mengen 
von leichtflüchtigen Zersetzungsprodukten entstehen. 
Dies ist in Übereinstimmung mit den Versuchen über 
Entgasung [3], die zeigten, daß eine Pumpe mit 
schlechter Entgasung, die mit Narcoil 40 betrieben 
wird, einen außerordentlich schlechten Enddruck er- 
reicht und daß erst die laufende Reinigung des Treib- 
mittels den Enddruck wesentlich verbessert. 

Eine hochvakuumdestillierte Mineralölfraktion (Dif- 
felen) verhält sich dagegen grundsätzlich anders. (In 
Tabelle 2 sind einige charakteristische Eigenschaften 
der untersuchten Treibmittel zusammengestellt, s. auch 
[10].) Hier ist bei Leitungswassertemperatur zunächst 
das Spektrum der Kohlenwasserstoffe vorhanden 
(Abb. 5b). Nach Kühlung auf — 40°C jedoch ver- 
schwinden diese Linien fast vollständig, und das ist ein 
Zeichen, daß dieses Öl wesentlich beständiger ist und 
keine Zersetzungsprodukte in nennenswerter Menge 
bildet bzw. daß die jenigen leichten Produkte, die 
entstehen, durch die Entgasungsvorrichtung der Pumpe 
fast vollständig entfernt werden. 

Abb. 5c zeigt Ergebnisse mit einem schwereren 
Mineralöl (Diffelen V), das durch nochmaliges Destil- 
lieren aus Diffelen hergestellt wurde. Dieses Treib- 
mittel zeigt im wesentlichen das gleiche Verhalten wie 
das Ausgangsöl. Man erkennt jedoch an der gerin- 
geren Höhe der einzelnen Kohlenwasserstofflinien, 
daß der Dampfdruck durch die Destillation etwa um 
den Faktor 3 erniedrigt wurde und daß bei — 40° C 


* Die Masse 148 wurde als Phthalsäureanhydrid identifi- 
ziert, ein typisches Zersetzungsprodukt von Phthalaten. 
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keine Zersetzungsprodukte gebildet werden. 
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überhaupt keine Kohlenwasserstoffe mehr nachwe 
bar sind, daß das Treibmittel also sehr stabil ist. 

Abb. 5d zeigt ein weiteres Mineralöl (Apiezonoil! 
Bei diesem Öl ist bemerkenswert, daß auch bei Kü 
wassertemperatur die leichten Massen nur verhältn 
mäßig schwach vertreten sind und daß außerdem ei 
kleinere Anzahl von Linien auftritt. Man muß hierz 
schließen, daß dieses Mineralöl chemisch anders : 
sammengesetzt ist als Diffelen und daß der Dam; 
druck sehr niedrig ist, so daß auch nur weniger Spa 
produkte in der Ionenquelle gebildet werden könn: 
Leichtflüchtige Kohlenwasserstoffe sind bei — 40 
nicht mehr nachweisbar. 


Von Interesse ist auch die Anwesenheit v 
Wasserstoff, Wasserdampf und Kohlenoxyd. Die Ei 
stehung von Wasserstoff ist wahrscheinlich auf e 
dauernde geringfügige Zersetzung des Treibmitt 
zurückzuführen, sein Partialdruck ist weitgehend v 
den jeweiligen Versuchsbedingungen abhängig. W 
serdampf und Kohlenoxyd kommen bekanntlich 
jeder Vakuumapparatur vor, die nicht bei sehr hob 
Temperaturen ausgeheizt wurde. Ihre Partialdruc 
sind von den untersuchten Treibmitteln und we 
gehend auch von der Temperatur unabhängig und 
wesentlichen durch Gasabgabe von den Wänden u 
den Metallteilen der Meßröhren gegeben. Außerd: 
spielen Adsorptionserscheinungen auf den mit Tre 
mittelkondensat belegten Flächen der Baffle e 
wesentliche Rolle. So steigt unter gewissen Bedingt 
gen der Wasserstoffpartialdruck nach Einschaltung « 
Tiefkühlbaffles, um nach Abschaltung sofort wieder 
sinken. 


Enddruck und Totaldruck 


Bei der Evakuierung eines Rezipienten mit eiı 
Diffusionspumpe ist der jeweils herrschende Tot 
druck durch Gase gegeben, die grundsätzlich zwei v 
schiedene Quellen haben. Eine Quelle ist der Rezipie 
selbst, die Oberflächen geben Gase ab bzw. durch « 
Hochvakuumverfahren können verschiedene Gase { 
werden. Die andere Quelle ist die Diffusionspum) 
Es ist ohne weiteres einzusehen, daß die Gase u 
Dämpfe, durch die der Enddruck der Pumpe gegel 
ist, auch in den angeschlossenen Rezipienten gelang 
Sie können dort das Hochvakuumverfahren bee 
flussen und vergiftende Adsorptionsschichten auf d 
Oberflächen bilden, die insbesondere dann, wenn 
sich um Kohlenwasserstoffe handelt, sehr störend w 
ken können. Daher sollte man auch dann Öldiffusioı 
pumpen und Treibmittel für sehr niedrige Enddruc 
verwenden, wenn im Rezipienten selbst bei wesentli 
höheren Drucken gearbeitet werden kann. Ander 
falls besteht die Gefahr, daß die — am Totaldru 
gemessen — geringen Anteile von Kohlenwasserstof 
unerwünschte Nebeneffekte hervorrufen. 


Wie die Untersuchungen gezeigt haben, ist es ı 
einem maschinengekühlten Baffle nur möglich, d 
Dampfdruck des Treibmittels herabzusetzen, nik 
aber, leichtflüchtige Zersetzungsprodukte daran 
hindern, in den Rezipienten zu gelangen. Die V 
wendung eines solchen Baffles kann also nur da 
sinnvoll sein, wenn in der Pumpe — wie die Unt 
schiede zwischen Narcoil 40 einerseits und Diffel 
und Apiezonoil C andererseits. zeigen — praktis 
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Zusammenfassung 


An Hand von Partialdruckanalysen des End- 
uckes von Öldiffusionspumpen mit einem Omega- 
on bei verschiedenen Baffletemperaturen konnte 
rischen Treibmitteldampf, Zersetzungsprodukten und 
asabgabe von den Oberflächen unterschieden werden 
ıd darüber hinaus charakteristische Unterschiede 
schen einzelnen Treibmitteln festgestellt werden. 
as Omegatron erwies sich als brauchbares Partial- 
uckmeßgerät für die Untersuchung von hoch- 
ikuumtechnischen Fragen bei der Entwicklung von 
stungsfähigen Öldiffusionspumpen und hochwertigen 
‚eibmitteln bei. Für wertvolle Hinweise bei der Ent- 
cklung des Omegatrons sind wir Herrn Professor 


Dr. R. JAECKEL und seinen Mitarbeitern zu Dank 
verpflichtet. 
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Zur Theorie des Schalttransistors 


Von W.v. 


Münch 


Mit 8 Textabbildungen 
(Eingegangen am 2. August 1957) 


In einer vorangegangenen Arbeit [1] wurde ein 
ansistorähnliches Bauelement beschrieben, welches 
ne Einsangskennlinie mit teilweise negativer Stei- 
ng; besitzt, und daher für bestimmte Aufgaben in 
rt elektronischen Schalt- und Rechentechnik ge- 
gnet erscheint. Gegenüber anderen Halbleiterbau- 
ementen und deren Kombinationen besitzt der be- 
hriebene Schalttransistor insbesondere den Vorteil 
ner hohen Schaltgeschwindigkeit, während seine 
erstellung verhältnismäßig geringen Aufwand er- 
rdert. Es soll im folgenden eine erweiterte theoreti- 
he Betrachtung der elektrischen Eigenschaften des 
>halttransistors gegeben werden. 


I. Der Schalttransistor im Sperrzustand 


‚Wie in [1] erläutert, ist für die Wirkung des Schalt- 
ansistors ein in Kollektornähe angebrachter Hilfs- 
intakt notwendig, der für die Majoritätsladungs- 
äger der Basis sperrfrei sein soll. Dieser Hilfskontakt 
uß jedoch eine kleine räumliche Ausdehnung be- 
tzen, damit der von ihm im Ruhezustand ausgehende 
from möglichst klein bleibt, etwa das 10 bis 100fache 
»s normalen Kollektorreststromes. Es hat sich als 
veckmäßig erwiesen, den Hilfskontakt in die Kol- 
ktorsperrschicht selbst einzubauen [2]. Dies kann 
:ispielsweise in der Weise erfolgen, daß man während 
»s Legierungsprozesses in den Kollektorkontakt eine 
'olframspitze einsenkt, die durch ein Nickelröhrchen 
stgelegt wird. Dadurch erzeugt man eine dem Emit- 
rt gegenüberliegende, eng begrenzte Zone, in der die 
ollektorsperrschicht durchbrochen ist (vgl. Abb.1). 
as auf diese Weise erzeugte Stromengegebiet hat 
nen von der Kollektorspannung abhängigen Wider- 
and, wie weiter unten gezeigt wird. Für einen guten 
chalttransistor ist ferner ein hochohmiges Basis- 
aterial (etwa 20 cm), welches eine hohe Lebens- 
wer für die injizierten Minoritätsladungsträger 
sitzt, notwendig. 

Die Wirkungsweise des Schalttransistors soll hier 
ı Hand des Ersatzschaltbildes Abb. 2. diskutiert 
erden, das für einen Transistor vom npn-Typ gilt. 


Die beiden pn-Übergänge Emitter-Basis und Kollek- 
tor-Basis sind durch die Dioden D, und D, dargestellt. 
Es soll sich dabei nicht um ideale Dioden handeln; 
Basis 

(p-Germantum, 

20cm) 

lickelrohr 


Wolframspiize 


Kollektor 
(Por %sh) 


Abb.1. Aufbau des Schalttransistors 

die im allgemeinen an der Oberfläche auftretenden 
Leckströme seien mitberücksichtigt. Parallel zur 
Kollektordiode liegt der oben beschriebene Stromenge- 


de zu 


Abb.2. Ersatzschaltbild des Schalttransistors 


widerstand, der in Abb.2 mit R* bezeichnet ist. 
Rx* ist — wie gesagt — von der Kollektorspannung 
abhängig und wird außerdem — und darauf beruht 
die Wirkung des Schalttransistors — durch die vom 
Emitter in die Basis injizierten Ladungsträger wesent- 
lich herabgesetzt. 
Wir betrachten zunächst den Transistor im Sperr- 
zustand, d.h. es soll am Kollektor die Spannung U,, 
angelegt sein, während der Emitterkreis offen bleibt. 


v 
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Die Potentialverhältnisse innerhalb der Basis werden 
dann durch den vom Stromengekontakt ausgehenden 
Strom bestimmt, wenn wir von den geringen Rest- 
strömen der pn-Übergänge absehen. Die geometrische 
Form des Stromengegebietes wollen wir hier approxi- 
mieren, indem wir einen zylindrischen Teil vom Ra- 
dius r, und der Höhe h innerhalb der Kollektorrand- 
schicht annehmen, wozu noch ein radialsymmetrisches 
Ausbreitungsgebiet mit r, als innerem und r, als äuße- 
rem Radius kommt (Abb. 3). Die Widerstände dieser 
beiden Gebiete sind 


Rı=e: er) für das zylindrische Gebiet (1) 

und 

Bea _ (;. = -) für das radialsymmetrische Gebiet (2) 
ZIr\rg 77 


N Ben bei , >r;. (2a) 


r, ist darin der Radius des Gebietes der Kollektor- 
sperrschicht, welches durch die eingesenkte Spitze 
15 


[877 


4 


Vuzy' in Volt? 


Abb. 4. Abhängigkeit des Kollektorwider- 
standes R, von | U; 


Abb.3. Zur Theorie des 
Schalttransistors 
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Fassen wir nunmehr — mit der Näherung (2a) — « 
beiden Widerstandsgebiete R,, und R,, zusammen, 


folgt: 
R,= R.ı + Ro = = 


277, 


Dr alrmn : 


Als Sperrspannung am pn-Übergang ist dabei « 
Potentialdifferenz Ü,,, zwischen dem Kollektor u 
einem im Innern der Basis vor dem Emitter gelegen 
Punkt (entsprechend dem Punkt B’ im Ersatzscha 
bild Abb. 2) einzusetzen. Die Kennlinie des beschr. 
benen Stromengekontaktes wird demnach etwa f: 
gende Form haben: 


Be es | 
1+5VO;v 
mit 
azry 
@ 

und eb 

» _ 2:V2eom 

ro . 


Die Größe a ist dabei identisch mit dem reziprok 
Nullpunktwiderstand, während 5 für die Abweichu; 
vom linearen Verlauf verantwortlich ist. Wie aı 
Gl. (4) und (5) ersichtlich, muß sich eine Gerade € 
geben, wenn man R, gegen vu „ aufträgt. Die Achse 
abschnitte liefern die Größen 1/a und 1/b, aus den 


Abb.5. Abhängigkeit des Kollektorwiderstandes R, und des Basiswidı 
standes R, von der Kollektorspannung UT; 


man auf den Radius r, des Stromengegebietes und a 
den spezifischen Widerstando des Basismateria 
schließen kann. Abb. 4 zeigt die Verhältnisse, 
messen an mehreren Kontakten auf einem Ba 
material, welches nach dem Legierungsprozeß ei 
spezifischen Widerstand von 10 bis 15 Qcm besa 
Für die Stromengekontakte ergibt sich daraus e 
Radius von etwa 5 bis 10 x. Man muß jedoch herve 
heben, daß die vorstehende Beschreibung des Stro 
engegebietes nur als Näherung anzusehen it. 
Neben dem Widerstand R, ist für die Potenti 
verhältnisse innerhalb der Basis noch der Basiswide 
stand R, bestimmend. Da der offene Emitter di 
Potential der durch den Radius r, gekennzeichnet 
Äquipotentialfläche annimmt, befindet sich der x: 
liche Teil der Emitterfläche im Sperrzustand, 
Basiswiderstand R, hat daher zunächst einen Anteil A 
der durch ein annähernd kreisringförmiges Geb 
zwischen den Randschichten von Emitter und K 


(e = Elementarladung, u, = Löcherbeweglichkeit), so lektor gegeben ist (vgl. Abb. 3): 
erhält man A| 

f ja wn en N ec 
U) — V2zou, U (38) . b1 2nw—h) nn’ 


durchbrochen wird; r, wird im wesentlichen durch die 
Basisdicke festgelegt. Die Höhe h des zylindrischen 
Ausbreitungsgebietes ist durch die Dicke der Rand- 
schicht gegeben. Für den hier vorliegenden unsymme- 
trisch-abrupten pn-Übergang (Legierungskontakt auf 
hochohmigem Basismaterial) gilt: 


CHRE > 
40) => (3) 
mit 
1,4 - 1012 Asec/Vcm (für Ge), 
6: 10719 Aseec, 
Störstellenkonzentration in der Basisin em ®, 
Spannung am pn-Übergang in Volt. 


E 
e 
RB 


le 


Berücksichtigt? man noch den Zusammenhang 
zwischen dem spezifischen Widerstand o und der Stör- 
stellenkonzentration P, gegeben durch 


en =ePu, 


»”i 


v“ a 5 


‘ 
- - \ 


.r wre + 
a 


x 
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bei w— h die um die Kollektorrandschicht vermin- Emitter und Kollektor herrschenden Spannung: 

te Dicke der Basis bedeutet (Emitterrandschicht 1 N ‚I i 

nachlässigt) und r, den Radius der Legierungs- ee A Be 2 (8) 
RE Re In Üed — Urn 


atakte (Emitter und Kollektor gleich groß ange- 
mmen). Da in (6) die Randschichtdicke eingeht, ist 
, noch von der Kollektorspannung abhängig in dem 
ine, daß R,, mit steigender Kollektorspannung zu- 
amt. Solange jedoch die Basisdicke groß gegen die 
ndschichtdicke bleibt, kann diese Abhängigkeit 
nachlässigt werden. Zu dem genannten Wider- 
nd R,, kommt ferner ein Widerstand R,,, der 
ischen den Rändern der Legierungskontakte und 
° im allgemeinen ringförmig ausgeführten Basis- 
eitung auftritt, sowie ein Übergangswiderstand am 
siskontakt selbst. Die letztgenannten Widerstände 
d jedoch im allgemeinen gegenüber R,, zu vernach- 
sigen. 

Die hier behandelten Widerstände R, und AR, 
sen sich getrennt bestimmen, indem man die Kollek- 
sperrkennlinie 


U, 
I,=f(U.,) = R, IE 


d das dazugehörige Emitterpotential 


+, 9 


stromlosen Zustand mißt. Abb.5 zeigt typische 

Bdaten, aus denen die starke Abhängigkeit der 
öße R, von der Kollektorspannung hervorgeht, 
hrend R, nahezu konstant bleibt. 


2. Der Schalttransistor im Flußzustand 


Der Emitterstrom des Schalttransistors wird durch 


; vor dem Emitter liegende Potential U,,, bestimmt. - 


rU,,>Q,,, ist die Emitterdiode gesperrt, während 
-U,=U,, der Emitter in den Flußzustand über- 
it und nur noch ein geringer Restwiderstand R, 
ris bleibt, der im folgenden vernachlässigt werden 
l (er kann gegebenenfalls durch Scherung der Kenn- 
je nachträglich berücksichtigt werden). Maßgebend 
das Potential U,., ist der Basisstrom, der sich zu- 
nmensetzt aus einem Anteil, der von der Hilfs- 
ktrode herrührt 


__ U 
I 1 RL, 3 (m &) 
vie aus einem Anteil des Emitterstromes, der ent- 
der von vornherein aus Majoritätsträgern besteht 
er sich durch Rekombination in einen Majoritäts- 
gerstrom umsetzt. Auch der zweite Anteil folgt 


ierhalb der Basis dem Ohmschen Gesetz: 


R* 
Tn=-l-alL iR (7b) 
im normalen Transistor ist dagegen der Kollektor 
* die Majoritätsträger gesperrt und der gesamte 
:omanteil (1—«)Z, fließt über die Basis ab. 

‚Wie schon früher erläutert [1], wird beim Schalt- 
nsistor durch die Ladungsträgerinjektion der 
tomengewiderstand abgebaut. Die einfachste An- 
hme, die man an dieser Stelle machen kann, ist 
gende: Der ursprüngliche Kollektorleitwert 1/R, 
hält einen Zusatz, der proportional ist zum Emitter- 
om und umgekehrt proportional zu der zwischen 
. 


Der Faktor u,/w, berücksichtigt den Beweglichkeits- 
unterschied der beiden Ladungsträgerarten [1], wäh- 
rend der Faktor y der Tatsache Rechnung trägt, daß 
nur ein Teil der zum Kollektor gelangenden Minoritäts- 
träger eine Widerstandsänderung des Engekontaktes 
bewirken kann. Mit Hilfe der GIn. (7) und (8) läßt sich 
nun die Eingangskennlinie des Schalttransistors im 
Flußzustand wie folgt angeben 


RoRe ji 0 ayfe\],. (9) 


R 
Veen 
RR, Kin 


R Re+& 


Solange die in der runden Klammer stehenden Größen 
konstant sind, erhält man eine konstante negative 
Steigung der Kennlinie. Um also Abweichungen von 
der Linearität beschreiben zu können, müssen wir die 
Abhängigkeit der Größen« und y von Strom und 
Spannung berechnen. : 

Die Stromverstärkung « setzt sich bekanntlich aus 
der Emitterwirksamkeit «* und dem Transportfak- 
tor ö zusammen 

Di 


Die Emitterwirksamkeit, das Verhältnis des Minori- 
tätsträgeranteils zum gesamten Emitterstrom, ist 
gegeben durch 


ar (10) 


wobei o, und o, die Leitfähigkeiten der Basis- bzw. 
Emitterzone, w die Basisdicke und Z, die Diffusions- 
länge innerhalb der Emitterzone sind [3]. An Stelle 
von (10) kann man auch schreiben: 


* 
%0 
RER TER 


1+4-as) 2 
0 


(11) 


Darin ist «X die Emitterwirksamkeit bei sehr kleiner. 
Injektion (Z,—0) und o,/o, das Verhältnis der durch 
Ladungsträgerinjektion in der Basis zusätzlich her- 
vorgerufenen Leitfähigkeit zur ursprünglichen Leit- 
fähigkeit in der Basis. Dieses Verhältnis kann man in 
ähnlicher Weise abschätzen wie in Gl. (8): 


I ay Rıle 
9 Hm Un Urn’ 


(12) 


da der erste Term der rechten Seite von (8) der ur- 
sprünglichen Leitfähigkeit, der zweite Term der zu- 
sätzlichen Leitfähigkeit der Basis entspricht. Die 
Größe o,Z,, die zur Berechnung von «* nach Gl. (10) 
notwendig ist, hängt von der Art des verwendeten 
Legierungskontaktes ab. Nach der Methode von 
WEBSTER [3] ausgeführte Messungen lieferten für be- 
stimmte Kontakte (Pb+13% Sb auf hochohmigem 
p-Material) Werte von etwa 0,2 bis 0,401. Der 
Emitterwirkungsgrad «* ist daher mindestens 0,995. 
Da jedoch die Größe « in Gl. (9) sehr kritisch eingeht, - 
darf die Abnahme von «* mit zunehmender Injek- 
tionsdichte nicht vernachlässigt werden. Möglich 
wäre außerdem noch eine Erhöhung der Rekombina- 
tionsrate mit zunehmender Injektionsdichte. Dem 
stehen jedoch Messungen von ARMSTRONG u. Mitarb., 
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entgegen [4], welche besagen, daß auch bei hoher 
Injektion keine Erhöhung der Rekombination eintritt. 

Zur Untersuchung der Strom- und Spannungs- 
abhängigkeit des Transportfaktors ö und der Wirk- 
samkeit y des Stromengekontaktes müssen wir die 
Stromverhältnisse innerhalb der Basis genauer be- 
trachten. Infolge des vom Stromengekontakt radial- 
symmetrisch ausgehenden Stromes erhält das Gebiet 
auf der Symmetrieachse 
vor dem Emitter das 
höchste Potential, so daß 
die Emission im wesent- 
lichen auf die Mitte 
des Emitters beschränkt 
bleibt. Es liegt also fol- 
gender Sachverhalt vor: 
Von einer punktförmi- 
gen Quelle werden La- 
dungsträger injiziert, die 
teilweise unter der Feld- 
wirkung zum Strom- 
engekontakt, teilweise 
infolge Diffusion zum 
Kollektor gelangen. Um 
zu einem einfachen Mo- 
dell zu kommen, nehmen 
wir um den Stromenge- 
kontakt herum ein halbkugelförmiges Gebiet an, in 
welchem der Stromfluß ausschließlich unter Feldwir- 
kung erfolgt, während im übrigen Raum die Diffusion 
der Ladungsträger wirksam sein soll (vgl. Abb. 6). Auf 
der Symmetrieachse, in deren Umgebung der Strom- 
transport hauptsächlich erfolgt, fordern wir, daß beim 


Difusionsgebiet 


Abb.6. Einteilung der Basiszone in 
ein Gebiet überwiegender Diffusion 
und ein Gebiet überwiegender 
Feldwirkung 


E- A m Volt 


w—w' 
E des Feldes und 


des Wirkungsgradesy des Stromengegebietes in Abhängigkeit von der 


Abb.7. Abhängigkeit der relativen Eindringtiefe 


reduzierten Kollektorspannung &= T;y — 


Übergang vom Diffusions- zum Feldgebiet die La- 
dungsträgerkonzentration und die Stromdichte er- 
halten bleiben. Im Diffusionsgebiet gilt für die Träger- 
konzentration 


Mh 1 
=D (13) 
und für die Diffusionsstromdichte 
, d P 1 
ee m 


Im Feldstromgebiet ist bei konstanter Trägerkonzen- 
tration n„ die Stromdichte wie folgt anzusetzen: 


ro 


Ip eng Un a 


(15). 


An der Übergangsstelle z=w’ gelten die Bedingung 


n(w)=nz und jpn =jr- 

Mit Hilfe dieser Bedingungen läßt sich angeben, v 
weit bei einer vorgegebenen Spannung U,,, das F\ 
des Stromengekontaktes in die Basis hineingreift. 1 
der Einsteinschen Beziehung eD=ukT ergibt si 
folgender Ausdruck 


= TE 2) NE rl 


w DE 
en zn 
oder (mit ET AU. 'r 


— (20€ +19? —1 


w— w’ 


w 


wobei (w— w’)/w die relative Eindringtiefe des Felc 


in die Basis bedeutet und E=J,,. ” 


gesetzt wurde. U,,, ist die im Flußzustand verbleiben 
Spannung zwischen Kollektor und Emitter. Abk 
(obere Kurve) zeigt die relative Eindrinstiefe. Nehm 
wir z.B. r,/w=0,1 an, so folgt aus Abb.”7, daß | 


einer Spannung U,,. von 10 V (d.h. U = 1) c 


Feld praktisch durch die ganze Basis hindurchgrei 
während bei U,,,=1V (£=0,1) der Eingriff nur nc 
rund 80% beträgt. 

Der verschieden tiefe Eingriff des Feldes in 
Basis bringt es mit sich, daß der Transportfakto 
für die injizierten Ladungsträger von der zwisch 
Emitter und Kollektor verbleibenden Restspannu 
abhängig wird. Es gilt näherungsweise 


zur Abkürzu 


pe Ü 
B=e*, 
wobei 7 eine durch Volumen- und Oberflächenreko 
bination bedingte Lebensdauer bedeutet und 4 


Laufzeit der Träger in der Basis; letztere setzt s 
zusammen aus der Laufzeit im Diffusionsgebiet 


1222 ‘ 
Don E 
und derjenigen im Feldgebiet 
03 
a EEE (1 


uU 379 


Damit ergibt sich ein Transportfaktor 
1 5 Wa ORTE — w'\3 
Bere ae 


Dieser Transportfaktor ß ist praktisch gleich Eins, 
lange das Feld durch die Basis hindurchgreift ı 
sinkt bei abnehmendem Feld auf 


Pe il) 


dem Transportfaktor eines normalen Flächentrai 
stors, ab. 

Schwerwiegender als die (begrenzte) Abnahme 
Transportfaktors muß sich die Tatsache auswirk 
daß bei Verringerung des Feldeingriffes auch der . 
teil der injizierten Ladungsträger, die in das Gel 
des Stromengekontaktes gezogen werden, abnim 


(1 


En 
3 


2 
4 


But 
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ı Grenzfall U,,—0 muß das Verhalten des Schalt- 
ansistors in das des normalen Transistors übergehen, 
h. der größte Teil der injizierten Ladungsträger wird 
m pn-Übergang des Kollektors aufgenommen. Die 
irksamkeit y des Stromengekontaktes läßt sich in- 
lge der komplizierten Stromverhältnisse innerhalb 
r Basis nur schwer angeben. Im Sinne einer groben 
iherung wird man y etwa proportional zum Quadrat 
r Eindringtiefe des Feldes ansetzen 


w— w’\? 
Bao 
tsprechend der Flächenausdehnung des dem Emitter 
genüberliegenden Gebietes, in welchem die Feld- 
rkung überwiegt. Unter dieser Annahme ergibt 


Ug= Volt 
7% 
2kQ 
sk® 


4 £2 6 7 8 3 mAm 


—- mifterstrom Ip 


7 2 d 


b. 8a. 
nsistors bei der Kollektorspannung U; 5 = 10 V mit verschiedenen äußeren 
Basiswiderständen 


ıh der in Abb. 7 (untere Kurve) gezeichnete Ver- 
af für y. 

Abb. 8a zeigt ein Kennlinienfeld, das mit Hilfe der 
tstehend wiedergegebenen Theorie konstruiert wur- 
. Ein Vergleich mit oszillographisch aufgenomme- 
n Kennlinien (Abb. 8b) zeigt folgendes: Die An- 
ngsneigung des negativen Teiles der Kennlinien ist 
sts etwas größer als nach der Theorie erwartet wird. 
smnach ist auch der Übergang in den Sättigungs- 
reich (Flußzustand mit kleiner positiver Steigung) 
ı allgemeinen in Richtung geringerer Emitterströme 
tschoben. Die Zunahme der Anfangsneigung, die 
sbesondere bei höheren Kollektorspannungen (U,, > 
V) in Erscheinung tritt, deutet darauf hin, daß neben 
t Widerstandserniedrigung durch Injektion an dem 
romengekontakt noch eine zusätzliche Stromver- 
ärkung auftritt. In dem Maße, in dem die Spannung 
ischen Emitter und Kollektor abgebaut wird,ver- 
indert sich jedoch diese Stromverstärkung, so daß 


Nach der Theorie berechnetes Kennlinienfeld eines Schalt-. 


der beobachtete Übergang vom Bereich negativer 
Steigung der Kennlinie zum Sättigungsbereich wesent- 
lich schärfer wird (vgl. Abb. 8b). Anwendungstech- 
nisch interessiert insbesondere noch diejenige Span- 
nung, die notwendigerweise noch zwischen Emitter 
und Kollektor verbleibt, d.h. die Lage des unteren 
Knickpunktes der Kennlinie. Bei Schalttransistoren 
aus der Laborfertigung, bei denen kein Wert auf Er- 
reichung einer geringen Basisdicke gelegt wurde, ist 
(mit hinreichendem Basiswiderstand) ein Spannungs- 
abbau bis auf etwa 0,6 bis 1 V erzielt worden. Eine 
derartige Restspannung läßt sich annähernd auch aus 
der angegebenen Theorie entnehmen, wenn man die 
aus anderen Messungen hervorgegangenen Werte von 
w=80 u und r,/w=20,1 zugrunde legt (vgl. Abb. 8a). 
f 


 Urb - 10Volt 
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Abb. 8b. Oszillographisch aufgenommenes Kennlinienfeld eines Schalt- 
transistors bei einer Kollektorspannung 9,5 =10V mit verschiedenen 
äußeren Basiswiderständen 


Zusammenfassung 


Für den Schalttransistor, ein Halbleiterbauelement 
mit teilweise negativer Steigung der Eingangscharak- 
teristik, wird eine erweiterte Betrachtung der elektri- 
schen Eigenschaften gegeben. Im Sperrzustand wird 
die Spannungsabhängigkeit des Kollektorwiderstandes _ 
berücksichtigt, im Flußzustand der Einfluß der 
Emitterwirksamkeit, der Eindringtiefe des Feldes in 
die Basis und die Wirksamkeit des in den Kollektor 
eingebauten Stromengekontaktes untersucht. 


Literatur: [1] SaLow,H., u. W.v.MüncH: Z. angew. 
Phys. 8, 114 (1956). — [2] Sarow, H.: Nachrichtentechn. 
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and M.Bentıvesna: Transistors I, RCA Laboratories, 
Princeton N. J. 1956, 144. 
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H. Benekıng: Einfluß benachbarter Anschlüsse auf Gleich- und Wechselstromverhalten % L en tie En 


Der Einfluß räumlich benachbarter Anschlüsse auf das Gleich- und Wechselstromverhalten 
von pn-Übergängen 
Von HEınz BENEKING 
Mit 3 Textabbildungen 
(Eingegangen am 20. August 1957) 


1. Einleitung 


Die Theorie planer pn-Verbindungen geringer Re- 
kombination geht davon aus, die äußeren Anschlüsse 
an p- bzw. n-Teil in so großem Abstand vom wirk- 
samen pn-Übergang anzunehmen, daß man sie rechne- 
risch als unendlich weit entfernt betrachten kann 
(siehe z.B. [1]). 

Bei ‚gezogenen‘ Stücken mit weit entfernten An- 
schlüssen dürfte das zulässig sein, nicht jedoch bei 
den üblichen technischen Ausführungsformen, den 
legierten bzw. diffundierten Gleichrichtern und Spit- 
zendioden. Dort scheint diese Vereinfachung zumin- 
dest fraglich, weshalb im folgenden der Einfluß räum- 
lich der Grenzschicht benachbarter Anschlüsse auf das 
Gleichstrom- und Wechselstromverhalten von linearen 


v7 


2-0 dm Z 


Abb.1. Der Rechnung zugrunde liegende Anordnung. p-Teil von z=0 


bis <=1,; n-Teil von x= I, bis 2=1; Grenzzone von /» bis /„; Spannung 
und Strom positiv von p- zu n-Teil 


Anordnungen untersucht werden soll. Kugelsymme- 
trische Formen sollen in einer folgenden Arbeit be- 
handelt werden. 

Dazu wird so vorgegangen, daß jeweils die (zeit- 
abhängige) Kontinuitätsgleichung der Minoritäten ge- 
löst wird. Damit wird — zunächst — lediglich deren 
Diffusionsstrom berücksichtigt, nicht jedoch zusätz- 
liche Driftbewegungen infolge elektrischer Felder 
außerhalb der Übergangszone. 

Bei Transistoren wurde eine Änderung der Eigen- 
schaften durch die mit der anliegenden Spannung 
variierende Dicke der Übergangszone gefunden [2]. 
Diese Änderung wird hier für Dioden ebenfalls her- 
geleitet, was sich sowohl in den statischen Kennlinien 
als auch im Wechselstromersatzbild ausdrückt. Um 
dazu explizite Angaben machen zu können, ist prin- 
zipiell die Kenntnis des Potentialverlaufs im Über- 
gangsgebiet notwendig. Es läßt sich jedoch bei be- 
kannter Dotierung und wirksamer Gleichrichterfläche 
die Änderung der Schichtdicke mit der angelegten 
Spannung angeben, indem man sie durch die (leicht 
meßbare) dynamische Sperrschichtkapazität aus- 
drückt. Damit läßt sich die explizite Lösung der Po- 
tentialgleichung umgehen. 

In einer weiteren Arbeit sollen die Rechnungen auf 
Transistoren ausgedehnt werden, und es soll unter- 
sucht werden, inwieweit bei Dioden eine räumlich 
variierende, Dotierung im Sinne von KRrÖMER [3] 
sinnvoll ist. 


2. Lineare pn-Verbindung 
2.1. Dichteverteilung der Minoritäten 
Die Dichteverteilung der Minoritäten ergibt si 


aus der Kontinuitätsgleichung für die Defektelektron 
PnP = D, p’ (1 


(r, Lebensdauer der Löcher, D, Diffusionskonstan: 
?„ Dichte der Löcher im ungestörten n-Material) bz 
für die der Elektronen 


Di 


ne Ity D,n". (1 
Da für Elektronen und Löcher der Rechnungsga 
der gleiche ist, wird die Berechnung nur für die Löch 
ausgeführt und das Ergebnis sinngemäß für die Ele 
tronen übernommen. 

Im p-Material gilt wegen p,>n, überall 9, 
const. Im n-Material wird dagegen an der Grenze 


(P)m = Pre? ( 
gefordert, wenn 
gu 
9=-IT 


gesetzt wird und U die außen angelegte Spannu 
bedeutet (g Betrag der Elementarladung; ein ohı 
scher Spannungsabfall längs der Strecken &=0 | 
l,, I, bis 2 kann in dem vorliegenden Zusammenha 
bei üblichen Dotierungen vernachlässigt werden. Z 
Bezeichnung s. Abb. 1). 

An der Stelle =/!, am Anschluß der äußer 
Elektrode an den n-Teil, liegt ein bewußt ‚schlechte 
Übergang Metall— Halbleiter vor. Das bedeutet, d 
dort von der Halbleiterseite her die Verhältnisse d 
ungestörten Halbleiters vorliegen, also als Grenzl 
dingung immer gilt 

(p )ı — Pr { 


unabhängig von von außen angelegten Spannunge 
Liegt neben einer Gleichspannung U, eine Wechs: 

spannung 
u=leet 


bei |u|<|U,| an, können wir für p setzen 

PD | 

mit |?|<p. Damit gilt | 

D =» =jop, 

wenn wir in Analogie zu (5) setzen 
—pjelar: 


p 
Die Grenzbedingung (2) wird dann bei 
ei 


o-4n, 


ne 
Sr 
| 
=| 
| 


zu 


(P)ı. it neo, 


a ee A un 


Er.“ 


IX. Band 
t 12 — 1957 
mit ’ 
' (P.= Pne? (2a) 
(P)ı, — Pn er - ® (2b) 
;. Die Grenzbedingung (4) wird zu 
(DI = Pn > (4a) 
PD 0. (4b) 


Tragen wir (6) unter Beachtung von (7) in (la) 
‚ wird daraus mit der Diffusionslänge L = \Dr 


joTp=m— +2) + 129" +# n 
r, da D von p unabhängig ist, 
zz 229" (9) 
jen 
P=Lp", (10) 


an wir abkürzend einführen 


rad en 
V l+jor 
> Indizes p sind unterdrückt, da kein Mißverständ- 

zu befürchten ist). Formal gehorchen danach 
— 9,) und ? der gleichen Differentialgleichung 
) —=a?”z”, deren allgemeine Lösung lautet 

& N, 
z=net +2%e *®. 


(11) 


: zugehörigen Konstanten ergeben sich aus den 


nzbedingungen (2a), (4a) bzw. (2b), (4b). Wir 
alten damit in Abhängigkeit von x 
Sin 5; En) | 
Bemilte-y—, (12) 
Sin (-T =) 
LER 
Sin (5) 
p = pe: ee] 'p (13) 
Sin ® i ") 
L 
zugehörigen Stromdichten /,— —qD,p' sind dann 
T—x 
Cof | —— 
DDr al > } .(@ —1) (14) 
Ya (m 
nl ) 
1 
kalere 
ee = er. u, (15) 


ın wir benutzen 


D=u (16) 
Beweglichkeit). An der Stelle &=/, hat voraus- 
zungsgemäß noch keine Vermischung von Löcher- 
l Elektronenstrom stattgefunden; der Wert (7,)r, 
leutet demnach die maximale Löcherstromdichte 

Entsprechendes gilt für den Elektronenstrom an 
"Stelle 2=1, mit (I,), =. Aus I} und /% setzt 
ı die Gesamtstromdichte I zusammen, was mit 
), (15) zu 


SaDyPn NZ 
: { Z, Ctg z = 


142 udn at Cto(2 a): (er—1) (17a) 
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und 


= Pe cd 2 eu (17b) 
Ly L» In In 

führt (ein (17a) entsprechender Ausdruck für eine 

völlig symmetrische Anordnung findet sich in [4]). 


2.2. Gleichstromverhalten 


Die Beziehungen (17a), (17 b) gelten zunächst nur 
für konstante Grenzschichtdicke l,—I,. Für weit 
entfernte Elektrodenanschlüsse (1 — 1, =6L,: 1,=6L,) 
erhält man aus (17a) die Shockleysche Lösung, da 
Cto(A)»r1 für A> 6. Im Fall der Grenzschicht mit 
benachbarten Anschlüssen sind mit (17a) jedoch die 
ap Pr T 2 


nn a des ker 


Abstände A Bor, Etg(A ) 2 womit man diese 


A 
Vergrößerung abschätzen kann. Sie muß sich beson- 
ders im Sperrgebiet bemerkbar machen, denn für 
7 <-0 vergrößert sich mit wachsendem || die Grenz- 
schichtdicke, so daß die C&tq zunehmen und damit 
einen endlichen Sperrwiderstand (7=- const) ergeben. 

Zur entsprechenden Auswertung von (17a) ist es 
notwendig, /,(9) und 1,(9) zu kennen. Das ist rechne- 
risch möglich über die — wenigstens angenäherte — 
Auswertung der für die Übergangszone gültigen Po- 
tentialgleichung; meßtechnisch lassen sich die Ände- 
—_ h au durch Kapazitätsmessungen er- 

p’ dp 
mitteln, wie in 3. gezeigt ist. Der gewonnene Verlauf 
von 1,(9) bzw. 1,(9) läßt sich dann in (17a) eintragen 
und danach die Kennlinie konstruieren. 

Wegen der üblicherweise nur geringfügigen Ände- 
Beispiel in 4.) gehen wir hier 
so vor, daß wir (17a) in eine Reihe nach I,, l, ent- 
wickeln und nur das jeweils erste Glied berücksichti- 
Mit dem wieder nur linearen Ansatz 


rungen 


gen. 
1, == Iyo — Nn (® a 9); (18a) 
hot" (— Po) (15b) 
NM» N» > 0) 
wird so für 
—h N ?— 9 
Ctg Ctg m et. (19a) 
— -)- > Ly ) Ly Sin? nn 
und für ; 
&ta(72) = = 6tg(} L) rt (19b) 


DE N) 
Sin? = 
Zn 


Das Ergebnis ist somit — entsprechend der vorliegen- 
den Näherung — ein linear mit wachsendem |9| an- 
steigender Sperrstrom, wobei insgesamt gilt 


T& [Sp tg | Ze) EL 
» 


u er Cig( 2) (e® — I 
fm ‚ 1Dy Pn =. Re 20 
4@-— Er lee STE 120) 
Sin - - ee) 
p 
TE ‚Dar 1 U 
a 
EN 
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Für unendlich weit entfernte Anschlüsse gehen 
Sin®— oo, &tg—1; es resultiert der Fall des idealen 
Shockleyschen pn-Übergangs. Welche Größenord- 
nung für den endlichen Sperrwiderstand zu erwarten 
ist, geht aus dem in 4. behandelten Beispiel hervor. 

Daß die erste Näherung (20) zur Interpretation 
vorliegender Messungen an pn-Gleichrichtern genügt, 
zeigt der Vergleich mit vielen veröffentlichten Kurven. 


200 o 


600 


Sperrkennlinien eines legierten pn-Germaniumgleichrichters bei 
verschiedenen Temperaturen (nachgezeichnet aus [5]) 


Abb. 2. 


Der aus (17a), (19a), (19b) resultierende Sperrstrom- 
verlauf hat mit (20) im wesentlichen die Form 
1=-AuU-a @<O. (20a) 
Dabei ist _4 über n,, p, exponentiell von der Tempera- 
tur abhängig, so daß für höhere Temperaturen ein 
höherer Sperrleitwert die Folge ist. Wie man beim 
Transistor infolge der veränderlichen Basisschicht- 
dieke eine Scherung der Ausgangskennlinien erhält, 


Aluminium 


Pn-Übergang 


Silizium 


Abb. 3. Schnitt durch einen legierten »pn-Gleichrichter, etwa 140fach 
vergrößert (entnommen aus [6]) 


so erhält man mit (20a) beim pn-Übergang mit be- 
nachbarten Anschlüssen ein Aufspreizen der Kenn- 
linienäste für verschiedene Temperaturen. Abb. 2 
gibt Meßkurven eines legierten pn-Gleichrichters 
wieder, die man auf diese Weise deuten kann. 

Bei höheren Sperrspannungen, wenn die Sperr- 
schicht beginnt, an die Anschlüsse ‚„anzustoßen‘“, 


steigt der Sperrstrom wegen Ct A» = für |A|21 
stark nichtlinear an; bei Schottkyschen Übergängen 


ist Nam so daß der Anstieg mit etwa Yrl 
erfolgt (ohne Berücksichtigung von Störungen inner- 
halb der stark geweiteten Grenzzone). Auch dieses 
Verhalten läßt sich manchen Meßkurven entnehmen, 
so daß nicht in jedem Fall eine Trägervervielfachung 
die Ursache für eine Vergrößerung des Sperrstroms 


(abgesehen vom Zener-Ast) sein muß (siehe z.B. [7]).: 


Bei üblichen technischen Formen wird das 
schilderte Verhalten meist nur für eine Minorität 
sorte, entweder Löcher oder Elektronen, gelten, 
dem an die eine Seite der Grenzschicht ein weit a 
gedehntes Grundkristallgebiet anschließt, dessen I 
tungstyp bei der Herstellung von der Deckseite 
ein kurzes Stück invertiert wurde. Abb. 3 zeigt 
Schnittbild, an dem man das deutlich erkennt. 


2.3. Wechselstromverhalten 
Das Wechselstromverhalten charakterisiert rn 
für technische Anwendungen gerne durch ein Ersa 
schaltbild, das sich aus fixierten Schaltelementen 
sammensetzt und dessen elektrische Eigenschaf: 
dem tatsächlichen Objekt entsprechen. 
In (17b) können wir bei niederen Frequen: 


w< h ı ni für 12 ner 


Tp Ty L L 
setzen 


a 
g-zlltieg) 
und in ebenfalls erster Näherung für 


ee 
von 


(14507) 
1 RT 1 
ur | 2) — nn. 11 SEE 
g FR 105 158 Sin) 


n 


Die in (17b) enthaltenen frequenzabhängigen A 


drücke der Form = Ctg = werden dann zu 


jet | 
RR ID, | % 3 | | 
— + |6tg ) +jo E Ki ) fir Se) | 


Damit läßt sich der resultierende Leitwert | 


Flächeneinheit //u allgemein als Parallelschaltung ı 
zwei Widerständen und zwei Kondensatoren (,,I 
fusionskapazitäten‘“) angeben (jeweils pro Fläch 
einheit, worauf im folgenden nicht besonders hin 
wiesen wird), die sämtlich frequenzunabhängig s 
und bei gegebenem Gleichrichter konstanter Tempe 
tur nur von der von außen angelegten Spannung 
hängen. 

Für kleine Abstände 2 ee el, e <1l erhal 
wir mit (21) aus (17b) einen lediglich reellen Leitw 
der Größe 


v_[94pPn IUnRp\ Go i 
[4 21m 
für große Abstände dagegen einen komplexen 


SEIEN I, IUn”p (5 N. 
er) en 


Ly : 
BU | 
+3 an. Sl”) = 
p D Sin? | N ) (2 
L» 
2 
 IHn!p , In IE | a I 3, 
In 2 is Zn 2 
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r unendlich weit entfernte Anschlüsse geht (22b) 
das bekannte Ersatzschaltbild einer pn-Diode über 
she z.B. [1]). Dabei sind die Raumladungs-Sperr- 
jichtkapazität CO, und eventuelle ohmsche Bahn- 
lerstände der beiden niederohmigen Halbleiterteile 
ht berücksichtigt. 

Der Ausdruck (22a) ist insofern interessant, als 
keinen Blindleitwert enthält und dem Betrag nach 
1 größer ist als der Leitwert bei unendlich weit von 
" Sperrschicht entfernten Anschlüssen. Zwar ist 
ichzeitig ein endlicher Sperrwiderstand vorhanden 
unten, (23a)], jedoch ist danach zu erwarten, daß 
eichrichter mit benachbarten Anschlüssen bei Hoch- 
quenz einen besseren Gleichrichterwirkungsgrad 
gen. 


Für genügend hohe Frequenzen wird 


N Harz ior=]/%( 1+)9). 
‚ gilt 
tg {Al + 
rd 


Sin ACof A —jsin Acos A 
Rn Sin? A + sin? A i 


ß AV ng 
‚im Eig {All +j)} = lim Ctg A, 

il jsinAcos A neben SinACojA und sin?A neben 
n2>A im Grenzfall zu vernachlässigen sind. Somit 
nnen wir bei hohen Frequenzen 


zen 


»\ _ | Ip = il 
or) Ctg | 3 i 


‚mit erhalten wir aus (17b) im Grenzfall hoher Fre- 


enzen einen mit ||» ansteigenden Leitwert gleichen 
al- und Imaginärteils 


.-e#jo | IlpDn ı 
Io (22 c) 
EEE) 


tsprechend dem Shockleyschen Fall. 


Ebenso wie bei Gleichstrom, wo eine verschieden 
he äußere Spannung über die Änderung der Sperr- 
ichtdicke das Kennlinienverhalten beeinflußt (20), 
wirkt die Wechselbeaufschlagung mit 9 infolge der 
riodischen Sperrschicht-, Atmung‘ eine entspre- 
ende Änderung der zugehörigen Wechselstrom- 
ößen. Diese zusätzlichen Terme sollen im folgenden 
ch angegeben werden. 

Gehen wir analog dem Gleichstromfall vor, er- 
lten wir zunächst für die Ctg in b) den Formeln 
3a), (19b) analoge Ausdrücke En F 
er jedoch vernachlässigbar, da sie zu Produkten 
srou? führen, die wir wegen unserer nur linearen 
iherung streichen. Wir gehen vielmehr auf (20) 
rück, wo der zweite, linear von 9—9, abhängige 
rm, die zusätzliche Neigung der Kennlinie bei , = 
o= 9, angibt. Fassen wir somit 9, als Arbeitspunkt 
£ und betrachten eine kleine Wechselaussteuerung 9 
Z. f. angew. Physik einschl. Nukleonik. Bd. 9 


. Diese sind 
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an Stelle 9— 99, wird 


oder der zugehörige Leitwert pro Flächeneinheit 


Fe 
L 1 Hm Rp 1 
+ ee ee 


In Sin? 4 [a 


Diese Größe bleibt im Sperrgebiet 9,< 0 im Gegensatz 
u (22) endlich und stellt somit im Rahmen unserer 
Näherung den bei endlichen Abständen 1—],, 1, ver- 
bleibenden Sperrleitwert dar. Im Flußgebiet 9,> 0 
ist er üblicherweise vernachlässigbar, wie auch das 


Beispiel in 4. zeigt. 


®,= (1— er) Nn, m RT TE 
2 » Par 


(23a) 


3. Größe der Schichtdiekenänderung 


Zur Herleitung der Schichtdickenänderungen U 
7], muß man auf die Potentialgleichung im Übergangs- 
gebiet zurückgehen. Deren Lösung gibt Ausdrücke 
1,(9), I„(9), aus denen man n,,, ermitteln kann. 

Wir gehen hier so vor, daß wir diese Größen durch 
die als bekannt angenommene und im Sperrgebiet 
gut meßbare dynamische Sperrschichtkapazität (, 
pro Flächeneinheit ausdrücken. 


Aus der Definitionsgleichung für C;, folgt 


lg 
d 
. iı 0,dx\. (24) 


2 


| Im 
a=-gR - au | nd = 
(2 


Für Spezialfälle sind diese Integrale leicht angebbar, 
so etwa für 


(a) 9p = 0p0 


On = Ono (SCHOTTKY), 


(b) %p = 0Ppo‘ De 


(SHOCKLEY) 


n = @no' 7, 


oder (ec) 


I 
= 0y08in 47 I 
= 


n—-% 
— Bu 2; h, 
wofür man erhält 
Ono (2, —U Ai (a) 


 Ono(n ge 1,) ’ (b) 


Q =|eyo| (I, 1 l,)= 


1 1 
9=zln0y 1%) = P) 
2 
Br non a 1.) = (e) 
Man sieht, daß bei üblichen Sperrschichtmodellen als 
mittlere Dichte ein Wert 0,5 o, ... 0, resultiert. Da- 
bei darf man e, mit qgN, bzw. q N, identifizieren, also 
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‚die maximal in der Sperrschicht auftretende Raum- 
ladung als lediglich von den bei üblichen Tempera- 
turen vollständig ionisierten Störstellen verursacht 
auffassen. Die Dichte der beweglichen Ladungsträger 
spielt wegen ihrer Quasi-Boltzmann-Verteilung da- 
neben praktisch keine Rolle (siehe z.B. [8]). 


Damit erhalten wir überschlägig mit 
Q = 0,7 qNp(l, y- 1,) m 0,7 qN;(l, 2. 1,) 
aus (24) die Ausdrücke 


Ca —0,7:.4N,:58 = 0,79 Nn(- > 
oder mit (18a), (18b) 
[OP 
EHE Ü 98 
Nm zZ q 0,7qNn (25a) 
und 
Ders Ca Es 
eng VON (25b) 


Mit (25a), (25b) haben wir sämtliche Bestimmungs- 
stücke beisammen, um die statischen Kennlinien und 
das Wechselstromersatzschaltbild eines Gleichrichters 
mit benachbarten Anschlüssen anzugeben. Für ein 
Beispiel soll das im folgenden geschehen. 


4. Beispiel eines planen pn-Kontaktes 
mit einem benachbarten Anschluß 


Es handele sich um einen Gleichrichter, bei dem 
in einem ausgedehnten n-Kristall von der Deckseite 
her eine kurze p-Zone erzeugt wurde (Aufbau ent- 
sprechend Abb. 3). Das Grundmaterial sei Germa- 
nium, der p-Teil z.B. indiumgedopt. Dabei sollen die 
folgenden Daten gelten. 

Fläche 10°? cm?; 

Dicke der n-Schicht Z—1,=10" cm; 

Dicke der Übergangszone (bei 10 V Sperrspannung) 
„—-,r2 10cm; 

Dicke der p-Schicht /,—=10"° cm; 

Dotierung im n-Material N,„—=5 - 1015 em? 

Dotierung im p-Material N, =3 - 1015 em? 

Sperrschichtkapazität (bei 10 V Sperrspannung) 
O,=5nF em”. 

Gesucht sind der Sperrstrom /,, im Arbeitspunkt 
U,=—10V, der dort vorliegende Sperrwiderstand 
R,) und das Ersatzschaltbild für niedere Frequenzen 


im Flußgebiet (bei Zimmertemperatur; = —=26 mV). 
Das Germanium habe 
D„= 93,5 em&sect bzw. u, = 3600. cm? see V 
und 
D,= 44,2 cm?sec! bzw. u, = 1700 em? see V1, 
und es gelte 


Z,=5-10*°em bzw. 7,= 0,57 usec 


und 
2, =531052!em bzw. 27, = 0,2717usee”. 


Mit der Inversionsdichte bei Zimmertemperatur 
n;—2,5 - 10%? cm”? können wir mit den gemachten 
Angaben das Verhalten des Gleichrichters he 
Aus (20) RL wir für den Sperrstrom I,, 
33,4 A an Stelle (I,,)o =8u.A für unendlich weit ent- 


fernte Anschlüsse. Dabei ist der Löcheranteil (/,,),. 


nn 1 kaum verändert, wohl a 
m | 


wegen Ütg ( - 


(1,9), mit Ctg (2) >35. Die Neigung der Kennlinie e 


spricht dem dynamischen Leitwert ©, nach (23 
was mit den angegebenen Werten und 


Nn = 2,32 - 10°” cm, UF mi 3,87 - 10°’ em 
aus (25a), (25b) zu @,, = 0,4644 S entsprechend R,, 


2,2MQ führt. Hierzu liefert wegen —— er 00 
Sin®( L 
u —25 bei dem gewählten Beispiel prakti 
Sin? = 
n 


nur der Elektronenstrom einen Beitrag. Das ist 
Ausdruck dafür, daß nur der p-Teil als kurz ge; 
Z, angenommen wurde, nicht aber der n-Teil bez 
lich Z,. 

Für das Flußgebiet erhalten wir, wenn wir für 
Elektronen (22a) gelten lassen, für die Löcher (22 
näherungsweise insgesamt als Leitwert 


g=e{1,3mS +jo:-1,7:10*nF}. 


Die Zeitkonstante der Anordnung ist dabei auf weni 
als den 10. Teil gegenüber dem Fall unendlich fer 
Anschlüsse abgesunken, da für 1—1,, 1,>© gilt 


900 = €? {0,3 m 8 +j@:5,2.102nF}. 


Man sieht aus dem Wert für g, daß, wie früher 
gegeben, der zusätzliche Leitwert nach (23a) im Fl 
gebiet vernachlässigbar bleibt. 

Mit der größten Minoritäten-Lebensdauer Tma 
t, —=0,57 usec läßt sich noch angeben, bis zu welc 
Frequenz =w,=2rf, das Niederfrequenz-Ers: 
schaltbild nach (22a), (22b) angewendet werden d 


Setzen wir = Pen 
entspricht, erhalten wir für unser Beispiel f, =140k 
Die eingangs angenommenen Werte entsprec 
ungefähr der Praxis. Somit zeigt das Ergebnis 
Rechnung, daß sowohl die experimentell oft beoba 
tete Erhöhung des Ideal-Sperrstroms als auch 
endliche Größe des Sperrwiderstandes größenc 
nungsmäßig richtig wiedergegeben werden. 


‚was etwa 10% Fehler ir 


Zusammenfassung 


Ausgehend von der Kontinuitätsgleichung 
Minoritäts-Ladungsträger in einer planen pn-\ 
bindung wird berechnet, wie sich die Gleich- ı 
Wechselstromeigenschaften solcher Gleichrichter 
dern, wenn die äußeren Anschlüsse an p- und n- 
der Grenzschicht räumlich nahe sind. Dabei wird 
funden, daß bei Abständen d< 6L eine Erhöhung 
Reststroms um den Faktor Ctg (d/L) eintritt. Infe 
der ebenfalls dann wirksam werdenden Schichtdic 
Änderung. der Übergangszone ergibt sich in er: 
Näherung ein linear mit wachsender Sperrspann 
ansteigender Reststrom, was zu einem endlichen, 
wachsender Temperatur abfallenden Sperrwiderst: 
führt. 

Bezüglich des Wechselstromverhaltens haha 
der Grenzschicht nahe Anschlüsse den Fortfall 
Diffusionskapazitäten im Ersatzschaltbild und höl 
ohmsche Leitwerte. 


ur 0 Pr P r 
Er x 
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An Hand eines Beispiels wird die Größenordnung 
r Effekte gezeigt, wobei das Ergebnis der Rechnung 
it veröffentlichten Meßwerten übereinstimmt. Der 
ıfbau technischer pn-Gleichrichter legt dabei nahe, 
s geschilderte Verhalten für jeweils nur eine Mi- 
ritätensorte als wesentlich anzunehmen. 


Literatur: [1] Stocktry, W.: The theory of pn-Junctions 
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chn. J. 28, 435489 (1949). — [2] Earry, J.M.: Effects 
"Space-Charge Layer Widening in Junction Transistors. 
oc. Inst. Radio Engrs. 40, 14011406 (1952). — [3] Krö- 
R, H.: Der Drifttransistor. Naturwiss. 40, 578—579 (1953). 
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Magnetische Werkstoffe mit Perminvareffekt* 
Teil I. Die Bedeutung der Zusammensetzung für den Perminvareffekt 
bei Ferriten mit geringem Kobaltgehalt 
Von A. v. KIENLIN 
Mit 12 Textabbildungen 
(Eingegangen am 1. August 1957) 


a) Einleitung 


Von KoRNETZKI, BRACKMANN und Frey [1] wurde 
stmals über Ferritkerne mit eingeschnürter Hyste- 
seschleife, einer sog. Perminvarschleifet, berichtet. 
r anormale Schleifentyp wurde an Nickel-Zink- 
ıriten beobachtet; sein Auftreten war an drei Be- 
ıgungen geknüpft: Erstens an eine besondere Zu- 
mmensetzung, nämlich an den Zusatz einer geringen 
snge Kobaltoxyd; zweitens an besondere Sinter- 


dingungen und zum dritten an die langsame Abküh-- 


ıg der Kerne. 


' Auf diesen Ergebnissen aufbauend, hatten weitere 
itersuchungen zum Ziel, die Voraussetzungen für das 
iftreten der eingeschnürten Hystereseschleifen näher 
zugrenzen und so zur Deutung der Erscheinung 
izutragen. 


Es war dabei nicht notwendig, näher auf die Be- 
gung der langsamen Abkühlung — vom Gebiet der 
irie-Temperatur an — einzugehen. Diese Bedingung 
allen Perminvaren gemeinsam [2] und beruht dar- 
f, daß die Stabilisierung des entmagnetisierten Zu- 
indes — die den Perminareffekt bedingt [3] — Zeit 
aucht, um sich auszubilden. 


"In dem vorliegenden Beitrag wird über Unter- 
chungen berichtet, die zeigen, welche Beziehung 
ischen der Zusammensetzung der Ferrite — ins- 
sondere der Menge des Kobaltoxydzusatzes — und 
m Auftreten von eingeschnürten Hystereseschleifen 
steht. Das Augenmerk ist dabei stets auch auf die 
:mperaturabhängigkeit des Perminvareffektes ge- 
'htet. 


* Die Grundlage zur Deutung des Perminvareffektes hatte 
ı erster Teil gegeben [3]. Über die Ergebnisse des vor- 
genden Teiles II wurde — im Rahmen von zwei Dis- 
ssionsbemerkungen — schon durch M. Kornerzkt [15] 
£ der Convention on Ferrites (London, Oktober 1956) aus- 
gsweise berichtet. 

1 Die Bezeichnung ‚Perminvar“ bezieht sich auf einen 
der Neukurve vorhandenen Feldstärkebereich invarianter 
rmeabilität. 

“>, 


> = 
45 
” 


b) Zusammensetzung der Ferrite mit Perminvarschleife 


Verschiedenen Ferriten? wurde in geringen Men- 
gen Kobaltoxyd zugesetzt. Es ergab sich, daß der 
Kobaltzusatz nur dann bei Raumtemperatur zu ein- 
geschnürten Hystereseschleifen führt, wenn folgende 
zwei Bedingungen erfüllt sind: 

1. Der Zusatz von Kobaltoxyd zu den Ausgangs- 
oxyden darf eine bestimmte Menge nicht überschreiten. 

2. Die Zusammensetzung der Ausgangsoxyde muß 
„eisenreich‘““ sein, d.h., die Ausgangsoxyde müssen 
mehr als 50 Mol-% Fe,O, enthalten. 

Alle untersuchten Perminvarferrite können also 
aufgefaßt werden als Mischferrite der Zusammen- 
setzung?: 

Co„,Me,_z-, Fe}, O4; 


wobei für Me die oben erwähnten Metalle zu setzen 
sind. 

Die in Bedingung 1 angegebene obere Grenze für x 
kann von Material zu Material schwanken und auch 
von den Sinterbedingungen abhängen. Im allgemeinen 
liegt sie etwa bei <=0,02 bis 0,04. 

Auch für den erforderlichen Mindestbetrag von y 
besteht eine Abhängigkeit von Material und Sinter- 
bedingungen. In der Regel muß y% mindestens etwa 
0,05 bis 0,1 betragen. Eine Ausnahme bildete ein Kern 
aus Magnesium-Ferrit mit y=0 in der Zusammen- 
setzung der Ausgangsoxyde, an dem eine Perminvar- 
schleife beobachtet wurde. Es ist jedoch möglich, daß 
bei diesem Material das Magnesiumoxyd bei der 


® Es wurden untersucht: Nickel-, Mangan-, Magnesium-, 
Kupfer- und Blei-Ferrite, alle auch als Mischferrite mit Zink- 
Ferrit. 

3 Bei dieser und allen folgenden Angaben der Zusammen- 
setzung des gesinterten Ferrites ist die aus der Menge der 
Ausgangsoxyde errechnete Zusammensetzung, angegeben. Es 
wird dabei eine vollständige Umwandlung der Ausgangsoxyde 
in Ferrit angenommen. Unvollständige Reaktionen bei der 
Sinterung und Abweichungen im Sauerstoffgehalt sind also 
in den Formeln nicht berücksichtigt. Insbesondere wird mit 
der Formelangabe nichts über die Wertigkeit der Metall- 
ionen in den untersuchten Proben ausgesagt. 
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Sinterung nicht vollständig reagiert hat und deshalb 
auch. hier ein Ferrit mit eisenreicher Zusammen- 
setzung vorliegt. 

Bei dem Verschwinden des Perminvareffektes im 
Bereich der angegebenen Grenzzusammensetzungen 
handelt es sich um einen stetigen Übergang zwischen 
stark eingeschnürten und normalen Hystereseschleifen. 


u 


Da sich die Stabilisation des entmagnetisierten Z 
stands, die zu der Einschnürung der Hystereseschle 
führt, auch auf den Betrag der Anfangspermeabiliti 
auswirkt, ist zu vermuten, daß das Verschwinden d( 
Einschnürung bei tiefen Temperaturen von ein 
parallelen Erscheinung im Temperaturverlauf der Aı 
fangspermeabilität begleitet ist. In der Tat wurde b 
den untersuchten Perminvarferriten, ebens 


Wr 1 


wie es bei metallischen Perminvaren de 
Fall ist [4], stets in dem Temperaturbereicl] 
in dem der Perminvareffekt verschwinde 


Ss 


auch eine — mehr oder weniger ausg( 
prägte — Anomalie der Permeabilität-Tempı 
ratur-Kurve (u(T)-Kurve) gefunden. 


S 


Permeabilitat a 


% 


Stark ausgeprägt ist z.B. diese Anomal: 
in den in Abb.1 gezeigten Permeabilitä 
Temperatur-Kurven von langsam abgeküh 
ten Ferritkernen der Zusammensetzung 


[A 
-200 


00 
/emperafur T 
Abb, 1. 


Die Deutung der ersten Bedingung kann gegeben 
werden, wenn man die Temperaturabhängigkeit der 
Perminvarschleife verfolgt. Dies soll im nächsten 
Abschnitt geschehen. Die zweite Bedingung beinhaltet, 
daß die eisenreiche Zusammensetzung eine wesentliche 


Permeabilitaf u 


7000 r | 
750 
Messfregvenz 5 kHz 
Joitzenfeldstarkesmle 

300 
250 

ol 

200 -700 P7 % [77] 

/emperatur 7 


Abb. 2. Permeabilität-Temperatur-Kurve von Magnetit (Probe A ; langsam 


abgekühlter Zustand) 


Rolle bei dem Auftreten der Perminvarschleifen spielt, 
Es war deshalb von Interesse zu untersuchen, welchen 
Einfluß der Kobaltzusatz auf Magnetit — dem 
Extremfall der eisenreichen Zusammensetzungen 
(y=1-—x) — hat. Tatsächlich lassen sich, wie in 
einem weiteren Abschnitt gezeigt werden wird, alle 
mit dem Perminvareffekt zusammenhängenden Er- 
scheinungen besonders gut an diesem Stoff studieren. 


c) Die Beziehung zwischen einer Anomalie in der Perme- 
abilität-Temperatur-Kurve und dem Verschwinden des 
Perminvareffektes bei tiefen Temperaturen 


Es wurde schon an anderer Stelle [3] darauf hin- 
gewiesen, daß im allgemeinen das Temperaturgebiet, 
in dem. der Perminvareffekt beobachtet wird, nach 
tiefen Temperaturen begrenzt ist. 


Permeabilität-Temperatur-Kurven von Nickelferrit-Kernen mit unterschied- 
lichem Kobaltgehalt. Für 4 Temperaturen wird auch die Gestalt der Hystereseschleifen 
angegeben. OÖ Normale Hystereseschleife; @ eingeschnürte Hystereseschleife 


‚auftritt. 


Co,Nigs-. Fe, O4. 


(Die „(T)-Kurven der Abb.1 und der tolgel 
den Abbildungen wurden bei einer Frequen 


von 5 kHz und einer Spitzenfeldstärke H vo 
5 mOe gemessen.) Während der Kern aus deı 
kobaltfreien Material (e=0) in dem unteı 
suchten Temperaturgebiet den normalen ste 
tigen Anstieg der Permeabilität mit der Temperatu 
aufweist, treten in den übrigen Kurven anormal 
Permeabilitätsmaxima auf, deren Lage sich mit ste! 
gendem Kobaltgehalt zu höheren Temperaturen vei 
schiebtt. 

An den fünf Kernen wurde auch bei vier Tempe 
raturen die Hystereseschleife gemessen. In Abb.1 is 
angegeben, bei welchen Temperaturen die Kern 
normale und bei welchen sie eingeschnürte Hysterese 
schleifen aufweisen. Wie man sieht, zeigt der kobalt 
freie Kern im ganzen Temperaturgebiet normal 
Hystereseschleifen. Bei allen kobalthaltigen Kerne: 
hingegen treten neben normalen Schleifen in einen 
begrenzten Temperaturgebiet auch eingeschnürt 
Schleifen auf. Die untere Grenze dieses Temperatuı 
gebietes ist durch das anormale Permeabilitätsmaxi 
mum gegeben. Eine obere Begrenzung ist nur bei den 
Kern mit 2=0,005 zu beobachten, der bei 100° ( 
eine normale Schleife aufweist. | 

Ursachen für das Verschwinden der Einschnürun; 
bei hohen Temperaturen wurden bereits an andere 
Stelle angegeben [1], [3]. Der Zusammenhang zwische: 
dem Auftreten einer Permeabilitätsanomalie und den 
Verschwinden des Perminvareffektes bei tiefen Tem 
peraturen wird im folgenden Abschnitt, an den 
Sonderfall von Magnetit mit Kobaltzusatz, aufgezeig 
werden. Für die Deutung der oben aufgestellten Be 
dingung l reichen jedoch schon die bisherigen real 
nisse aus: 

Eine Perminvarschleife tritt, wie Abb.1 zeigt, nu 
dann bei Raumtemperatur auf, wenn die Permeahbili 
tätsanomalie unterhalb dieser Temperatur liest. Wei 
die Anomalie mit wachsendem Kobaltgehalt zu höhe 
ren Temperaturen und schließlich über die Raum 


1 Bei dem Material mit &=0,005 ist in Abb. 1 nur di 
rechte Flanke des Maximums zu sehen. Die zwischen — 10 
und —200°C sehr geringe Steigung der «(7)-Kurve de 
kobaltfreien Probe läßt die Möglichkeit offen, daß bei diese: 
Material ein Permeabilitätsmaximum unterhalb 200° 


| 
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amperatur heraus verschoben wird, ist der Kobalt- 
usatz, bei dem bei Raumtemperatur eingeschnürte 
[ystereseschleifen beobachtet werden können, nach 
ben begrenzt. 


d) Meßergebnisse an Magnetit mit Kobaltzusatz 


Die oben dargelegte Bedeutung der eisenreichen 
usammensetzung der Perminvarferrite hatte es 
'ünschenswert erscheinen lassen, den Einfluß des 
‚obaltzusatzes bei Magnetit zu untersuchen. 

Wenn wir unsere Aufmerksamkeit dem 
l[agnetit zuwenden, dann fällt als erstes auf, 
aß — ebenso wie die untersuchten Permin- 
arferrite — auch Magnetit eine Perme- 
bilitätsanomalie aufweist: Ein Permeabili- 
itsmaximum, das allerdings im Vergleich 
u den Kurven von Abb. 1 sehr viel stärker 
usgeprägt ist (s. Abb. 2). Dieses Maximum 
t auf einen Nulldurchgang der Kristall- 


Permeabihtaru 


Kern A 
L=0 

(u=5%0 im 

200 |- Maximum) 


Vergleicht man die sich entsprechenden u(T)- 
Kurven der kobalthaltigen Kerne (s. Abb. 4), dann 
beobachtet man im Temperaturbereich oberhalb der 
Maxima einen entgegengesetzten Effekt: Während 
die Permeabilität der Kerne auf der linken Flanke der 
Maxima — im Rahmen der Meßgenauigkeit — für 
die verschiedenen Zustände den gleichen Betrag hat, 
ist oberhalb des Maximums die Permeabilität der 
Kerne im Fall der langsamen Abkühlung wesentlich 
geringer. 


nergie zurückzuführen [5] und wird — ähn- 100 
ch wie die Permeabilitätsanomalie der Per- 
ıinvarferrite — durch einen Zusatz von Ko- 
alt zu höheren Temperaturen verschoben [6]. 

Für die eigenen Untersuchungen lagen 
inf polykristalline Magnetitproben vor mit 
er Zusammensetzung Co, Fe,_,0O, (Probe A 


ab == 0; B mit x=0,0025; Cmit x =0,005; Ur 
) mit ©=0,01; E mit x =0,02). Im rasch 
bgekühlten Zustand zeigen die Kerne den 
ı Abb. 3 wiedergegebenen Temperaturver- 
uf der Permeabilität. In Übereinstimmung 


-109 0 m % 
/emperatur T 


Abb. 3. Permeabilität-Temperatur-Kurven von Magnetitkernen mit unterschiedlichem 


Kobaltgehalt (Proben im rasch abgekühlten Zustand) 


Jit den entsprechenden von BICKFORD, PAPPIs 


- 


nd SruLL [6] gemessenen Kurven wird an 20 
len Proben bei etwa — 150° C ein unstetiger 
‚nstieg der Permeabilität beobachtet und fer- 
er die charakteristische Verschiebung des 


KernB 
X=00025 


PN 
S 


ermeabilitätsmaximums zu höheren Tempe- 
ıturen mit zunehmender Menge des Kobalt- 
usatzes. Die Ursache für die Permeabilitäts- 


nomalie bei — 150° C ist die beim Aufheizen 
ei dieser Temperatur eintretende Gitterum- 


Permeabihtat ‚u 
QS 


S 


andlung des orthorhombischen Magnetits in 
en kubischen Magnetit [7]. Die Verlagerung 
es Permeabilitätsmaximums ist auf die Tem- 


eraturverschiebung des Nulldurchgangs der 7% 
‚ristallenergie, die durch das gelöste Kobalt 
edingt ist, zurückzuführen [8]. 

‚Wie verhalten sich nun die Kerne im lang- 


[A 
ım abgekühlten Zustand? Normalerweise Fa 


äre zu erwarten, daß bei rascher Abkühlung 
‚arke innere Verspannungen vorhanden sind 
nd deshalb die Permeabilität bei rascher Ab- 
ühlung geringer ist als bei langsamer. Dies 
t bei der kobaltfreien Probe A auch der Fall: 
m Permeabilitätsmaximum wurde eine Permeabilität 
on 900 bzw. 540, im Permeabilitätsminimum (bei 
wa 20°C) eine Permeabilität von 100 bzw. 75 ge- 
\essen, je nachdem ob die Probe im langsam abge- 
ühlten Zustand (s. Abb. 2) oder im rasch abgekühlten 
ustand (s. Abb. 3) vorlag!. 

1 Bei — 185° ist die Permeabilität des Kernes A im rasch 
gekühlten Zustand nur um etwa 5 bis 10% geringer als im 
ngsam abgekühlten. Die Differenz der Permeabilitätswerte 
ı Maximum und bei höheren Temperaturen ist möglicher- 
eise nicht nur durch die unterschiedlichen inneren Span- 
ıngen bedingt. 

Z.f. angew. Physik einschl. Nukleonik. Bd. 9 
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Abb. 4. Gegenüberstellung der Permeabilität-Temperatur-Kurven, die an den kobalt- 
haltigen Magnetitkernen nach rascher bzw. nach langsamer Abkühlung gemessen 
wurden. —- Kerne im rasch abgekühlten Zustand (Abkühlung ih einer Minute 
von 750°C auf 20°C). ------ Kerne im langsam abgekühlten Zustand (Abkühlung 


in 50 Std von 600°C auf 20°C) 


Im folgenden werden nun die Hystereseschleifen 
wiedergegeben, welche die Kerne in ihren verschiede- 
nen Zuständen aufweisen. Die Schleifen wurden bei 
einer Meßfrequenz von 50 Hz mit einem Elektronen- 
strahl-Ferroskop aufgenommen. Im rasch abgekühlten 
Zustand haben, wie zu erwarten, alle Kerne normale, 
nicht eingeschnürte Hystereseschleifen. Im einzelnen 
sieht man, daß die bei Raumtemperatur gemessenen 
Schleifen der Kerne A, Bund © etwa die- gleiche Ge- 
stalt haben (s. obere Zeile in Abb. 5), ebenso wie an 
den Kernen bei 20°C auch annähernd die gleiche 
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Kern A — 0,002 05 
Abb.5. Gegenüberstellung der Hystereseschleifen (Spitzenfeldstärke 4 Oe), 
bei Raumtemperatur beobachtet wurden. Obere Zeile: 


Permeabilität beobachtet wird. Die Maximalinduktion 
der Schleife von Kern E ist relativ hoch. Dieser Kern 
hat sein Permeabilitätsmaximum nur wenig oberhalb 
der Raumtemperatur. 

Im langsam abgekühlten Zustand haben von den 
vorliegenden Proben die Kerne C und D eingeschnürte 
Hystereseschleifen (s. untere Zeile in Abb. He Ver- 
gleicht man die Schleifen der Kerne A, B und E 
mit den entsprechenden der oberen Zeile von 
Abb. 5, so fällt auf, daß bei langsamer Abkühlung die 
Kerne A und B Schleifen mit einem größeren Ver- 
hältnis Br/ By (Br remanente Induktion; By Maximal- 
induktion) aufweisen und die Schleife des Kernes E 
— bei sonst ähnlicher Gestalt — breiter ist. Im lang- 
sam abgekühlten Zustand hat der Kern A ein Ver- 
hältnis Br/Bu von etwa 0,85, der Kern B von etwa 
0,78. Bei rascher Abkühlung sind die entsprechenden 
Werte 0,72 bzw. 0,70. 

Einen näheren Aufschluß über den Charakter der 
nach langsamer Abkühlung beobachteten Hysterese- 
schleifen gibt Abb. 6, in der die Schleifen — bei ver- 
schiedenen Feldstärken ausgesteuert — wiedergegeben 
sind. Die Kerne C und D zeigen das für Perminvar- 
schleifen typische Verhalten: Bis zu der kritischen 
Feldstärke 4, ist die Schleife strichförmig. Oberhalb 
der Öffnungstel dstärke H,, baut sich auf dia Strich 
eine obere und eine untere Hysteresefläche auf, die 
gegeneinander verschoben sind. Auch am Kern B wird 
ein Perminvareffekt beobachtet. Eine Einschnürung 
der Hystereseschleife tritt bei diesem Kern jedoch nur 
bei niederen Feldstärken und dann schwach auf. Die 
Schleifen der Kerne A und E öffnen sich normal, so 
wie auch alle Kerne im abgeschreckten Zustand 
Schleifen aufweisen, die sich normal öffnen. 

Ebenso wie es bei den Nickelferrit-Proben von 
Abb.1 der Fall war, zeigen also auch alle kobalthaltigen 
Magnetitkerne im langsam abgekühlten Zustand bei 
Raumtemperatur einen Perminvareffekt, vorausge- 
setzt, daß die Permeabilitätsanomalie unterhalb dieser 
Temperatur liest. 


ABB! 
ur 1- 


die an den Magnetitkernen nach rascher bzw. 
Kerne im rasch abgekühlten Zustand. Untere Zeile: 


E; z=0,02 


nach langsamer Abkühlung 
Kerne im langsam abgekühlten Zustanc 


D; x=0,01 


Die Beziehung zwischen dem Verlauf der Perme: 
abilität-Temperatur-Kurve und dem Temperaturver. 
halten der Hystereseschleife ist für den Kern Din der 
Abb.7 und 8 wiedergegeben. Im rasch abgekühlter 
Zustand (Permeabilität «) hat der Kern im ganzer 
Temperaturbereich von —100 bis +20°C Hysterese. 
schleifen ohne Einschnürung, deren Temperaturver- 
halten dem Verhalten der Anfangspermeabilität etwe 
entspricht. Im langsam abgekühlten Zustand (Per- 
meabilität «*) wird von tiefen Temperaturen aus 
gehend in dem Temperaturgebiet, in welchem die 
u*(T)-Kurve von der «(T)-Kurve abzuweichen be. 
ginnt, erstmals eine Einschnürung der Hysterese. 
schleife beobachtet. Die Einschnürung, die also schon 
bei der Temperatur des Maximums von u* vorhanden 
ist, nimmt in ihrem Ausmaß mit wachsender Tempe: 
ratur zu. Schließlich wird im Bereich des Minimums 
von u* eine Schleife mit zwei getrennten Schleifen. 
flächen beobachtet. 

Die an dem KernD bei T=—25 bzw. — 15° C 
beobachteten Übergangsschleifen, die in Abb. 9 noch- 
mals bei verschiedener Aussteuerung wiedergegeben 
sind, erweisen sich, wie im folgenden gezeigt werden 
wird, als Mischformen zwischen einer Schleife ohne 
Einschnürung (z.B. der bei — 35° C) und einer Perm- 
invarschleife (z.B. der bei +20° C). 

Beim Aufheizen geht der Übergang der spontanen 
Magnetisierung von der bei tiefen Temperaturen 
magnetisch leichten [100]-Richtung in die [111]- 
Richtung nicht im ganzen Material bei der gleichen 
Temperatur vor sich. Weil der Nulldurchgang deı 
Kristallenergie in den vorliegenden polykristallinen 
Kernen verschmiert ist, gibt es ein Temperaturgebiet, 
in dem sich ein Teil der Weißschen Bezirke noch in deı 
[100]-Richtung, der andere Teil schon in der [111]- 
Richtung befindet, wobei der zweite Anteil mit stei- 
gender Temperatur auf Kosten des ersten anwächst. 
Dieses Temperaturgebiet ist um so. breiter, je inhomo- 
gener das Material ist. Die durch die Inhomogenität 
des Materials bedingte Verschmierung des Nulldurch- 
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Erste Zeile: Kern A B= 1,5; 2; 3; 40e 
Zweite Zeile: Kern B H= 1,5; 2; 8; 40e 
Dritte Zeile: KenC A=Hy;1,2 Hy; 1,5 Hy; 25H, (Hp =3,0 0e) 
Vierte Zeile: KemnD H=Hp; 1,2H5; 1,5 Hp; 35H, (Hp= 3,2 0e) 


ES 


Fünfte Zeile:KenE H=1,5; 2; 3; 4 O0e 


Abb.6. Feldstärkeabhängigkeit der an den Magnetitkernen (langsam abgekühlter Zustand) bei 20°C aufgenommenen Hystereseschleifen 
f. angew. Physik einschl. Nukleonik. Bd. 9 44b 
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" 2. f. angew. Physil 
einschl. Nukleonil 


— 35°C 


T=—100°C 


Abb. 7. 


—25°0 


Gegenüberstellung der Temperaturabhängigkeit der Gestalt der Hystereseschleifen, die an dem Kern D (x= 0,01) nach rascher bzw. nac 


a 


—-15°C 


20°C 


langsamer Abkühlung beobachtet wurden (Spitzenfeldstärke der Schleifen 4 Oe). Obere Zeile: Kern D; rasch abgekühlter Zustand. Untere Zeile 
Kern D; langsam abgekühlter Zustand 
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Abb.8. Der an dem Kern D gemessene Temperaturverlauf der Öffnungsfeldstärke H, in Gegenüberstellung zu dem Temperaturverlauf der Perm 
abilität x bzw. 4*. Die Angaben über die Gestalt der Hystereseschleifen (bei fünf verschiedenen Temperaturen) sind der Abb. 7 entnommen. u nac 


rascher Abkühlung gemessene Permeabilität. a* nach langsamer Abkühlung gemessene Permeabilität. 


© normale Hystereseschleife. 


@ eingeschnürte Hystereseschleife 


ganges der Kristallenergie findet auch ihren Ausdruck 
in der Gestalt des Permeabilitätsmaximums, das bei 
dem Kern E besonders niedrig und breit ist (s. Abb. 3). 

Offenbar tragen nur die Bezirke, in denen sich die 
spontane Magnetisierung in der [111]-Richtung be- 
findet, zu einem Perminvareffekt bei. Bei —25 und 
— 15° C öffnet sich die Schleife des Kernes D wegen 
des vorhandenen [100]-Anteils nicht strichförmig, sie 
zeigt jedoch von der Öffnungsfeldstärke des [111]-An- 
teils an eine Einschnürung. Die beobachteten Über- 
gangsschleifen können somit als additive Überlagerung 
einer normalen Schleife mit einer Perminvarschleife 
aufgefaßt werden. 

Der Temperaturgang der Öffnungsfeldstärke H, ist 
für den Kern D aus Abb. 8 zu ersehen. H, hat ein 
Maximum, das bei einer etwas geringeren Temperatur 
liegt als das Minimum von u*. (Das Maximum von H, 


liegt bei etwa 20 bis 40°C; das Minimum von u* bs 
etwa 60 bis 70° C.) 

Der Abfall von H, zu tiefen Temperaturen hir 
der in Abb. 8 zu sehen ist, erklärt sich aus der Ar 
näherung an die Temperatur des Nulldurchgangs de 
Kristallenergie, bei der die Wirkung der Stabilisierun 
des entmagnetisierten Zustandes ganz aufgehoben i: 
und die spontane Magnetisierung in eine andere Ricl 
tung gedreht wird. 

Ein Abfall von H, nach hohen Temperaturen wurc 
— ebenso wie an dem Kern D — auch bei den andere 
kobalthaltigen Kernen festgestellt. Eine parallele E 
scheinung dazu ist das Verschwinden der Einschnürun 
der Hystereseschleife, das an dem Kern B bei Raun 
temperatur und an dem Nickel-Perminvarferrit de 
Zusammensetzung x= 0,005 bei 100°C beobacht 
wurde (s. Abb.5 und 11 bzw. Abb. 1). Bei dem Kern 


IX. Band 
t 12 — 1957 


A. v. Kırnuıy: Magnetische Werkstoffe mit Perminvareffekt. Teil IT 


637 


lt H, von einem Maximalwert von 3,1 Oe bei — 60°C 
f 2,15 Oe bei 125° C ab. 

Für diesen Kern sind die Schleifen, bei 3 Tempe- 
suren und verschiedener Aussteuerung gemessen, in 
)b. 10 wiedergegeben. Man beobachtet bei der Tem- 
ratur des Maximums von H, auch die maximale 
nschnürung der Hystereseschleife. 

Zum Schluß sind in Abb. 11 die jeweils bei der Tem- 
ratur des Maximums von H, gemessenen Perminvar- 
ıleifen der Kerne B, C, D und E wiedergegeben und 
r bei 20° C gemessenen Schleife des Kernes A gegen- 
ergestellt. Der Unterschied des Schleifencharakters 
r kobaltfreien Probe zu dem der kobalthaltigen 
oben ist in Abb. 11 besonders deutlich. Bemerkens- 
rt ist auch, wie wenig sich die Schleifen der Kerne C, 
und E in bezug auf Gestalt und Öffnungsfeldstärke 
terscheiden. 


e) Diskussion der Meßergebnüsse 


Die Untersuchungen haben ergeben, daß bei den 
balthaltigen Magnetitproben das Verschwinden des 
rminvareffektes bei tiefen Temperaturen mit dem 
rhandenen Nulldurchgang der Kristallenergie ver- 
üpft ist. Wie an anderer Stelle näher ausgeführt 
ırde [3], ist dieser Effekt dadurch bedingt, daß 
terhalb der Temperatur des Nulldurchgangs die 
ontane Magnetisierung nicht mehr in der Richtung 
gt, die bei der langsamen Abkühlung stabilisiert 
ırde. 

Auch bei den anderen untersuchten Perminvar- 
Titen ist die Anomalie in den Permeabilität-Tem- 
ratur-Kurven durch einen Nulldurchgang der Kri- 
ıllenergie bedingt. Dies kann mit Sicherheit ange- 
mmen werden, denn es ist bekannt [9], [10], daß 
hon ein geringer Kobaltzusatz bei Ferriten — die nor- 
ılerweise die [111]-Richtung als magnetisch leichte 
chtung haben — zu einem Vorzeichenwechsel der 
sten Kristall-Anisotropiekonstanten K, führen kann. 


Da die Kompensation von X, auf den Wert Null 
i steigender Menge an Kobaltzusatz nicht gleich- 
itig im gesamten Temperaturbereich vom absoluten 
ullpunkt bis zur Curie-Temperatur erreicht wird, 
tt ein Nulldurchgang der Kristallenergie auf. Bei 
ısatz von Kobalt wird die Kompensation bei tiefen 
:mperaturen mit einer geringeren Menge erreicht als 
i hohen; es tritt deshalb ein Nulldurchgang der 
ristallenergie auf, der sich mit zunehmendem Zu- 
tz zu höheren Temperaturen verlagert. 

Wenn ein Ferrit — wie es bei Magnetit unter- 
lb — 140° der Fall ist — bei tiefen Tempera- 
ren schon ohne Kobaltzusatz die [100]-Richtung als 
agnetisch leichte Richtung hat, dann kann K, bei 
ner herausgegriffenen Temperatur mit einem — rela- 
v zu den übrigen Ferriten — geringeren Kobalt- 
isatz kompensiert werden (vgl. die Temperaturlage 
r Maxima von Abb. 1 und 3). Es ist möglich, daß 
ıch bei den ‚„eisenreichen‘ Ferriten ein solcher Effekt 
irksam ist. 

Dafür, daß die beobachteten Permeabilitätsano- 
alien durch einen Nulldurchgang der Kristallenergie 
dingt sind, spricht, daß sie — ebenso wie bei dem 
)balthaltigen Magnetit — auch bei den anderen 
itersuchten Perminvarferriten nicht an das Auftreten 
»s Perminvareffektes gebunden sind: Die Anomalien 
urden stets auch dann beobachtet, wenn die Proben 


im rasch abgekühlten Zustand vorlagen, und treten — 
wie Messungen von VAN DER Burg@r [11] es zeigen — 
auch bei Ferriten mit y=0 in obiger Formel auf, bei 
denen kein Perminvareffekt zu erwarten ist. 

Die unterschiedlich starke Ausprägung der Ano- 
malien — die man an verschiedenen Stoffen beobach- 
tet — kann auf einem Unterschied im Betrag der 
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Erste Zeile: 7=-35°C, H=1,5; 1,8; 2,2 0e 
Zweite Zeile: T= — 25°C, H=2,1; 2,6; 3,1 Oe 
Dritte Zeile: = 15°C, HZ 2,5; 3,2; 4 Oe 


Vierte Zeile: 7’=+20°C, H=3,2; 3,6; 4,5 Oe 


Abb.9. Feldstärkeabhängigkeit der Hystereseschleife von Kern D 
(langsam abgekühlter Zustand) bei vier verschiedenen Temperaturen 


zweiten Kristallanisotropie-Konstanten beruhen. Fer- 
ner können die Maxima verschieden ausgeprägt sein, 
wenn die Stoffe in verschiedenem Maß inhomogen 
sind oder wenn das Ausmaß der durch das eingebaute 
Kobalt bedingten Gitterstörungen unterschiedlich 
ist!. Neben dem erwähnten — die Anomalie ver- 
schmierenden — Einfluß der Inhomogenität des 
Materials ist nämlich für die Höhe des Maximums 


1 Bei der Substitution von einem Fe**-Ion (Ionenradius 
Rı=0,83) durch ein Co**-Ion (R7=0,82) ist keine Störung 
zu erwarten; anders liegen die Verhältnisse z.B. bei Mg** 
(Rr=0,78); Ni** (R7=0,78); Mn** (R7=0,9l). 
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auch noch der Betrag der inneren Spannungen maß- 
gebend. 

Im Zusammenhang mit dem Nulldurchgang der 
Kristallenergie soll nun noch auf einen anderen Sach- 


Wenn 7, — bei einem entsprechend hohen Kobalt- 
zusatz — jedoch oberhalb des Temperaturgebietes 
liegt, in dem die spontane Magnetisierung stabilisiert 
wird oder gar, wenn der Kobaltzusatz so hoch ist, daß 


Erste Zeile: 
Zweite Zeile: 
Dritte Zeile: 


keine Einschnürung 


Abb. 11. Gegenüberstellung der Hystereseschleife, die an dem Kern A bei der Temperatur des Minimums der «(T)-Kurve gemessen wurde, mit den 
Schleifen, die an den Kernen B, C, D und E jeweils bei der Temperatur des Maximums von H, beobachtet wurden 


verhalt eingegangen werden. Wie gezeigt wurde, ist 
bei Raumtemperatur nur dann ein Perminvareffekt 
zu beobachten, wenn die Temperatur 7, des Null- 
durchgangs der Kristallenergie unterhalb 20° © liegt. 
Ist 7, > 20°, so befindet sich die spontane Magneti- 
sierung bei Raumtemperatur nicht mehr in der im 
Verlauf der- langsamen Abkühlung stabilisierten 
[111]-Richtung. 


T, bis zur Curie-Temperatur © verschoben ist — also 
K, im gesamten Temperaturbereich von 0°K bis @ 
positiv ist —, dann kann auch bei Raumtemperatut 
ein Perminvareffekt auftreten. Dies ist möglich, wenz 
der Vorgang, der bei den vorliegenden Perminvar- 
ferriten zu der Stabilisation der [111]-Richtung führt, 
auch bei höherem Kobaltgehalt unterhalb der Curie: 


Temperatur abläuft und wenn dann bei der langsamen 
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kühlung die [100]-Richtung stabilisiert wird. Wie es 
h am Permalloy gezeigt hat [12], kann ein und der- 
be Vorgang die spontane Magnetisierung stabilisie- 
ı, auch wenn sie in verschiedenen Gitterrichtungen 
st. Beim Permalloy ist allerdings die Stabilisie- 
18 für verschiedene Gitterichtungen unterschiedlich 
rk [12]. 

Wegen des geschilderten Sach- 
"halts könnte ein Zusammenhang 
ischen dem bekannten, bei den 
schferriten der Zusammensetzung 
‚Fe, „0, (O(,1<x<1) auftreten- 
n Perminvar- und Magnetfeld- 
ihungseffekt [13], [9] und den an 
‚gnetit mit geringem Kobaltzu- 
z beobachteten Stabilisierungs- 
cheinungen bestehen. 


Auf Grund der Meßergebnisse 
nn mansich auch schon Gedanken 
er den Vorgang machen, der bei 
n untersuchten Ferriten zu dem 
rminvareffekt führt. Eine Zwei- 
asigkeit, die nach dem Auwers- 
ihleweinschen Modell [2] einen 
rminvareffekt zur Folge haben 
nnte, ist bei den untersuchten 
rminvarferriten nicht vorhanden. 
es kann aus der Tatsache geschlos- 
ı werden, daß keine Aufspaltung 
; Maximums in den Perme- 
iität-Temperatur-Kurven zu be- 
achten ist. Der Annahme, daß der Perminvar- 
ekt nicht durch eine Zweiphasigkeit bedingt ist, 
derspricht nicht die Beobachtung, daß manche 


rminvarferrite ein heterogenes Gefüge aufweisen [1]. _ 


s heterogene Gefüge ist nämlich keine notwendige 
raussetzung für das Auftreten des Perminvar- 
ektes, denn es wurden eingeschnürte Hysterese- 
lleifen auch an Ferriten mit homogenem Gefüge 
»bachtet. Ein Beispiel hierfür geben die Schliff- 
der der Abb. 12. Man sieht, daß das Gefüge der 
balthaltigen Magnetitprobe © homogen ist!. Es 
terscheidet sich nicht wesentlich vom Gefüge der 
baltfreien Probe A. 


Von den Vorgängen in homogener Phase, die zu 
em Perminvareffekt führen können [3], kommt bei 
ı vorliegenden Stoffen nur ein Ordnungsvorgang in 
age. Die Tatsache, daß schon ein sehr geringer 
)baltzusatz zu einem Perminvareffekt führt (das 
rhältnis der Eisenionen zu den Kobaltionen beträgt 
| dem Kern B 1200:1), läßt vermuten, daß das 
balt nur eine „‚katalytische‘‘ Wirkung hat: Einge- 
erte Kobaltionen könnten eine bestehende Neigung 
" Ordnung unterstützen oder eine schon vorhandene 
ıstabile‘‘ Ordnung [3] stabilisieren. Es wäre z.B. 
ıkbar, daß eine — wegen der eisenreichen Zusam- 
nsetzung der Kerne vielleicht bestehende — ‚‚short- 
1ge-Ordnung‘‘ zwei- und dreiwertiger Eisenionen[14] 
kobalthaltigen Material dadurch stabilisiert wird, 
ß ein Teil der zweiwertigen Eisenionen durch 


1 Die zu beobachtende stärkere Ätzung einiger Körner 
fte auf eine unterschiedliche Anätzbarkeit der Kristallite 
len verschiedenen kristallographischen Richtungen zurück- 
ühren sein und wird in gleicher Art auch in Schliffbildern 
ı Mangan-Zink-Ferriten festgestellt. 


Kobaltionen ersetzt wird. Als weitere mögliche Ur- 
sache für den Perminvareffekt ist ein Ordnungs- 
zustand zu nennen, der im Zusammenhang mit dem 
Auftreten von Gitterfehlstellen steht, die durch eine 
Abweichung vom stöchiometrischen. Sauerstoffgehalt 
bedingt sind. 


Kern C; z= 0,005 


Abb. 12. Gefügebilder der Magnetitkerne A und C. Obere Zeile: 50fache Vergrößerung. 


Untere Zeile: 130fache Vergrößerung 


Zusammenfassung 


Untersuchungen an verschiedenen kobalthaltigen 
Perminvarferriten zeigen, daß die eisenreiche Zu- 
sammensetzung der Ausgangsoxyde für die besonderen 
Eigenschaften der Stoffe von Bedeutung ist. Auch der 
Betrag des Kobaltgehaltes spielt eine Rolle für das 
Auftreten eines Perminvareffektes bei Raumtempe- 
ratur. 


Es wird gezeigt, daß ein Nulldurchgang der Kri- 
stallenergie — der durch den Kobaltgehalt der Ferrite 
bedingt ist — das Temperaturgebiet, in dem der 
Perminvareffekt auftritt, nach tiefen Temperaturen 
begrenzt. Der Nulldurchgang — dessen Temperatur- 
lage eine Anomalie der Temperaturkurve der Anfangs- 
permeabilität kennzeichnet — findet bei um so höheren 
Temperaturen statt, je mehr Kobalt im Ferrit ent- 
halten ist. Wenn der Kobaltgehalt einen bestimmten 
Betrag überschreitet, liegt die Temperatur des Null- 
durchgangs oberhalb der Raumtemperatur. Dies ist 
der Fall, wenn etwa 1% der Metallionen Kobaltionen 
sind, woraus sich eine enge Begrenzung für den bei 
Raumtemperatur wirksamen Kobaltzusatz ergibt. 


An Magnetitproben mit verschiedenem Kobalt- 
gehalt wird die Temperatur- und Feldstärkeabhängig- 
keit der Hystereseschleife studiert. 


Es wird vermutet, daß der beobachtete Perminvar- 
effekt durch einen Ordnungszustand bedingt ist, der 
sich bei der langsamen Abkühlung der Proben unter- 
halb der Curie-Temperatur ausbildet. 


Fräulein M. Mayer danke ich für die sorgfältige 
Ausführung der Messungen, Fräulein R. Götz für die 
Anfertigung der Schliffbilder. 
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Buchbesprechungen 


Frequeney Response. Hrsg. von R. OLDENBURGER. New 
York: Macmillan 1956. 3728. u. 423 Abb. Geb. $ 7.50. 


Man kann die Eigenschaften eines physikalischen Systems 
z. B. dadurch beschreiben, daß man die Ausgangsgrößen als 
Funktionen einer sinusförmigen Eingangsgröße veränderlicher 
Frequenz darstellt. Diese Darstellungsweise, die in der 
englischen Literatur Frequeney Response genannt wird, 
bietet für die Behandlung von Regelmechanismen wie anderer 
verwandter Gebiete große Vorteile. 

Im vorliegenden Buch wird, nachdem der Leser mit der 
Entwicklungsgeschichte vertraut gemacht wurde, die grund- 
legende Theorie entwickelt. Dann werden wichtige Anwen- 
dungen derselben gezeigt. Es werden lineare und nicht- 
lineare, stationäre und instationäre Beispiele sowie statistische 
Methoden besprochen. An Hand von praktischen Beispielen, 
wie der automatischen Steuerung, dem Ablauf chemischer 
Prozesse, der Regelung von Kraftwerken, sowie dem Entwurf 
von Servo-Mechanismen werden experimentelle Anwendungen 
der Frequency-Response-Methoden besprochen. 


Das Buch entstand im wesentlichen aus Vorträgen an- 
läßlich eines Kolloquiums, das im Dezember 1953 in New York 
abgehalten wurde. Es enthält Beiträge von 28 Experten 
dieses Gebiets nebst zahlreichen Diskussionsbemerkungen. 


Für jeden Physiker oder Ingenieur, der sich mit der Regel- 
technik oder verwandten Gebieten beschäftigt, dürfte dieses 
Buch ein willkommener Helfer sein. H. SCHECHER 


Beiträge zur Theorie des Ferromagnetismus und der 
Magnetisierungskurve. Hrsg. von W. Köster. (Reine und 
angewandte Metallkunde, Bd. 14.) Berlin-Göttingen-Heidel- 
berg: Springer 1956. 189 S. u. 147 Abb. Geb. DM 24.—. 


In der Reihe „Reine und angewandte Metallkunde in 
Einzeldarstellungen“ ist nun der 14. Band erschienen. Er 
enthält Arbeiten, über die auf der Stuttgarter Tagung des 
Arbeitskreises „„Ferromagnetismus“ im April 1954 berichtet 
wurde. Obwohl also eine Sammlung von Originalarbeiten, 
vermittelt der Band auch dem interessierten Nicht-Fachmann 
einen ausgezeichneten Einblick in die Probleme und den 
heutigen Stand der Kenntnisse in dem auch für die Technik 
so wichtigen Gebiet der ferromagnetischen Metalle, da bei 
allen Beiträgen großer Wert darauf gelegt wurde, das behan- 
delte Spezialproblem im Rahmen des Ganzen zu sehen. Im 
einzelnen gibt F. BAper nach einem kurzen Überblick über 
den augenblicklichen Stand der Theorie des Ferromagnetismus 
eine halbempirische Systematik im Zusammenhang mit der 
Kristallstruktur. Die Beiträge von E. KnELLER, L. REIMER, 
F. FRAUNBERGER und J. Kranz sind im wesentlichen experi- 
menteller Natur und behandeln die Temperaturabhängigkeit 
der technischen Magnetisierungskurve, das Problem der 
inneren Spannungen, der Hochfrequenzpermeabilität und des 
Entmagnetisierungsfaktors inhomogener Proben. Darüber 
hinaus erleichtern viele Literaturhinweise ein tieferes Ein- 
dringen in die vorliegenden Probleme, so daß ein Buch ent- 
standen ist,"das reiche Anregungen zu geben vermag. 


F. ENGELMANN 


Handbuch der Physik. Hrsg. von S. FLüsGeE. Bd. XXXL 
Korpuskularoptik. Berlin-Göttingen-Heidelberg: Spring 
1956. VII, 702 S. u. 492 Abb. Geb. DM 122.50. 

Das Thema des vorliegenden Bandes behandelt durchwe 
Ergebnisse, die erst in den vergangenen 20 Jahren gewonn 
wurden. Die Verff. sind bekannte Vertreter des jeweilig 
Gebietes und verbürgen eine Auswahl des riesigen Stoffes, ( 
das Wesentliche trifft. 

D. Kane (Marburg) verfaßte den Abschnitt ‚‚Elektrone 
und Ionenquellen‘ (122 Seiten); nach der Glühemission, « 
Schichtkathode und der Metallkapillarkathode für die Ele 
tronenemission werden in Verbindung mit den elektron« 
optischen Eigenschaften die Strahlerzeugungssysteme 
unter Berücksichtigung der Raumladung — behandelt. 
entsprechender Ausführlichkeit beanspruchen die Ion« 
quellen mit kalten und mit Glühkathoden den Hauptteil « 
Abschnittes. Dabei sind auch die für die Ionenerzeugung 
Gasraum wesentlichen Daten der Gasentladungsphysik e 
bezogen. Das wird vermutlich zu kleinen Überschneidung 
mit anderen Bänden führen, was im Interesse der Übersic| 
lichkeit des einzelnen Abschnittes sicher gern in Kauf | 
nommen wird, zumal nur wenig Glückliche sich als Besit: 
des gesamten Werkes werden preisen können. Maßstabgetre 
Konstruktionszeichnungen erleichtern den Nachbau der ] 
sprochenen Anordnungen. — Im Abschnitt „Elektronen- u 
Jonenoptik“ (266 Seiten) von W. GLAsER (Wien) liegt < 
Schwerpunkt bei den Abbildungseigenschaften rotatio) 
symmetrischer Systeme; es wird aber auch die für den Phy 
ker besonders wichtige Focussierung in Feldern ohne Ro 
tionssymmetrie behandelt (Fokussierung durch Orthogon 
systeme, Vierpol), die Ablenkung fokussierter Bündel 
elektrischen oder magnetischen Feld und die Wirkung v 
Systemen mit gekrümmter Hauptachse (Sektorfeld). D 
nicht speziell elektronenoptisch interessierten Leser w: 
besonders die wellenmechanische Behandlung der Abbildu 
fesseln, bei der die prinzipielle Grenze der Übermikrosko 
zu Wort kommt. — Die Elektronenmikroskopie selbst 
handelt auf 139 Seiten S. Leısesang (Berlin). Alle die ] 
formation beeinflussenden Faktoren sind ausführlich ] 
handelt, ebenso die konstruktive Seite der Elektronenmik: 
skopie und die Abbildungsarten. — Der Abschnitt „masse 
spektroskopische Apparate“ von H.Ewarp (Münche 
(61 Seiten) ist besonders sorgfältig mit dem ersten Beitı 
abgestimmt. Er gibt einen konzentrierten Überblick ül 
Bau und Anwendungsbereich der einzelnen Apparatetyp 
einschließlich der Hochfrequenzspektrometer. — „ß- u 
y-Strahl-Spektroskopie“ behandelt in englischer Sprad 
T. R. GERHoLM (Uppsala) (75 Seiten). Dieser von sehr z 
reichen Konstruktionszeichnungen unterstützte Abschr 
bringt unter anderem nach der Behandlung der einzeln 
P-Strahlspektroskope einen Vergleich der verschieden 
Typen, einen besonderen Abschnitt über ß- und y-Stra 
spektroskope für Präzisionsmessungen mit einer Tafel 
Standardlinien für Relativmessungen. Die beiden letz 
Kapitel behandeln die y-Strahlspektroskopie mit Hilfe 
Photoelektronen, Compton-Elektronen und Elektronenp: 
und die Koinzidenzspektrometer. — Ein inhaltsreicher Ba) 
der in jeder Beziehung voll befriedigt. W. RoLLWAGEN 
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Verzeichnis der Originalarbeiten 
und der zusammenfassenden Berichte 
geordnet nach Sachgebieten 


1. Mechanik 
Instrumente und Messung mechanischer Größen 


JLTEMANN, H.-J., u. M. Schuster: Über Versuche zur Be- 
stimmung der Deformationskorrektur von Kolbenmano- 
metern durch kapazitive Messung der Spaltbreite. 29 

IRHARZ, R.: Die Messung kurzer Zeitabläufe mit periodischer 
Wiederkehr. 282 

INKELMANN, H.: Gerät zur Schnellregistrierung in der 
Ozeanographie. 505 

[NTROP, H.: Die experimentelle Ermittlung des Kraftver- 
aufs beim Stoß einer Kugel gegen eine ebene Platte. 442 

£rz,H.: Einfluß von Schneiden und Pfannen auf die 
Empfindlichkeit und Schwingungsdauer von Waagen. 140 


| Elastizität und Plastizität 


SELMEYER, F., u. W. Bienert: Die Vergütung von Seig- 
nettesalzoberflächen. 253 

EHL, W., u. R. Schurze: Thermische, plastische Nachwir- 
kungen an Vickerseindrücken in Glas. 251 

os, P.: Über die Mikrohärte von Glasoberflächen. 556 


Akustik und Ultraschall 


Iuırıs, E.: Der Schallimpuls eines Flüssigkeitsfunkens. 429 
ÜUNGEL, F., u. H. KELLER: Stoß-Schallquellen, Grundlagen 
und Analogie zu Sprengstoffumsetzungen. 145 

UNGEL, F., E. Bamumırs u. W. THORWART: Stoß-Schall- 
quelle mit federnder Elektrode, Kunststoff- bzw. Flüssig- 
keitslinse sowie ‚„‚Fadenlinse“ zur Schallfeldplanierung. 153 
\LLENBACH, W.: Berichtigung zu der Arbeit: Über die beim 
Glockenläuten auf den Turm wirkenden horizontalen 
Wechselkräfte. 260 


RNÖCZY, Tu.: Die Hämolyse als Nachweismittel für Ultra- 


schall-Kreuzfelder. 275 


Vakwumtechnik und Molekularmechanik 


CHLER, W., u. H.G. NöLLER: Fraktionierung und Ent- 
gasung in Öldiffusionspumpen. 612 

Tz, H., u. K. ScHierer: Erfahrungen mit einer vakuum- 
dichten Absperrvorrichtung zum wiederholten Gebrauch 
aktivierter Oxydkathoden. 13 

‘0ss, F.: Untersuchungen der Diffusion von Wasserdampf 
in hochsiedenden Flüssigkeiten. 606 

NTHER, K.-G.: Über die Intensitätsverteilung von Dampf- 
und Molekularstrahlen. 550 

NLEIN, W.: Norm-Entwurf für die Vakuumtechnik (DIN 
28400, Bl. 1, Dezember 1956). 313 

IRLET, A., u. G. REıcH: Ein Gerät zur Messung von Dampf- 
drucken unter 1-10? Torr. 14 

vry,H.: Weitere Wirkungsquerschnitte bei Zusammen- 
stößen zwischen neutralen Atomen. 600 

ICH, G.: Der Enddruck von Öldiffusionspumpen unter be- 
sonderer Berücksichtigung des Dampfdruckes der Treib- 
mittel. 23 

ICH, G., u. H. NöLver: Partialdruckanalysen des End- 
druckes von Öldiffusionspumpen mit dem Ömegatron. 617 
HRÜFER, E.: Über die Strahlform bei der Strömung von Luft 
in Unterdruckräumen. 88 

LD, W.: Zur nichtstationären Diffusion in geschichteten 
Medien. 38 

RHARZ, R.: Zur Herstellung dünner Aluminiumschichten in 
kurzen Bedampfzeiten. 95 


2. Wärme 


NGRO, W., u. F. Rosskorr: Über die Messung von spezi- 

fischen Wärmen an schlecht wärmeleitenden Stoffen. 98 

SSLER, R.: Das Verhalten von Thermoelementen bei inter- 

mittierender Bestrahlung unter dem Einfluß sich ausbilden- 
Wärmewellen. 408 


3. Elektrizität und Magnetismus 
Meß- und Verstärkertechnik 


FRAGSTEIN, (©. v.: Über die ballistische Bedingung bei der stoß- 
weisen Entladung durch ein Galvanometer. 268 

KNAUER, W.: Ein handliches Rotationsvoltmeter für weite 
Spannungsbereiche. 115 

Knoor, E.: Die Entionisierung in Gastrioden und -tetroden. 
126 

ROTHGORDT, U.: Untersuchungen über Störspannungen in 
Unterbrecherkontakten. 496 

SCHLICHTING, K.: Untersuchungen an harmonischen Fre- 
quenzteilern zur Ermittlung der Voraussetzungen für die 
Erzielung hoher Teilerverhältnisse und großer Mitnahme- 
bereiche bei hohen Frequenzen. 458 

SCHMIDT-TIEDEMANN, K.J.: Ein rauscharmer Breitbandver- 
stärker zur Untersuchung von Flektronenlawinen. 454 

WIESSNER, W.: Präzisionsmessungen am unvollständig ab- 
geschirmten Dreiplatten-Kondensator. 120 


Blektrostatik 


Dach#s, J.: Beobachtungen an zweipoligen stetig leuchtenden 
Lichtenberg-Figuren. 158 

SUJAK, B.: Spitzenzähler zur Untersuchung des äußeren 
elektrostatischen Feldes. 404 
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RUPPERSBERG, H.K.: Ein Meßverfahren zur Bestimmung der 
komplexen Dielektrizitätskonstante bei Wellenlängen von 
8cm bis 80cm und Temperaturen bis minus 150°C. 9 
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SEITNER, R.: Über die Veränderungen von Induktivitäten 
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Magnetismus 


ALBACH, W., u. G.A. Voss: Ein durch vorerregte Dynamo- 
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KErsSTEN, M.: Bemerkungen zur Veröffentlichung von Z. MA- 
LEK: „Zur Abhängigkeit der Koerzitivkraft von der Ver- 
setzungsdichte.‘‘ 280 
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